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RESUME
Plusieurs travaux de recherche ant^neurs ont montr6 que Ie coulis ou la pate de ciment
directement au contact d'une roche inerte et non poreuse d^veloppait une min^ralogie et une
microstmcture diff^rentes de celles observees ailleurs. De plus, selon certains travaux, cette zone
serait poreuse et pourrait etre un chemin pr6f6rentiel d'^coulement de 1'eau ou de migration ionique.
Dans Ie but de v^rifier et d'augmenter les connaissances de cette zone appel^e zone de transition, les
objecdfs de la th^se sont d'etudier les param^tres qui modifient la min^ralogie et la microstructure
de cette zone, les m^canismes qui la forment et ses proprietes de transfert. Les techniques
analytiques udlis^es ^talent la microscopie 61ectronique ^ balayage (electrons secondaires et
r^trodiffuses), la diffraction aux rayons X (poudres et solides), 1'analyse thermogravim^trique,
1'absorption atomique, la migration des ions par diffusion et la migration des ions par champ
electrique de faible intensity.
Les r6sultats des analyses ont indiqu6 que la zone de transition existait quel que soit Ie type
de coulis de ciment utilise, mais que la representation schematique de la mineralogie et de la
microstmcture de cette zone ne peut etre simplifi^e ^ un seul module, car celles-ci dependent des
caracteristiques physiques et chimiques de tous les constituants qui forment Ie coulis. Le
mecanisme de formation de cette zone serait reli6 ^ un ph^nom^ne de migration diff^rentielle des
ions les plus mobiles (Ca2+, A13+, S042", K+ et Na+), lors de 1'hydratation du ciment, causee par
un differentiel de concentration entre une zone de forte porosite au contact de la roche et Ie reste du
coulis de ciment. En fait, selon 1'interpretation des r6sultats, la zone de transidon se d6finirait
comme 6tant une zone constitute de deux parties distinctes, c'est-a-dire que 1'on retrouverait au
contact de la roche une zone d'environ 20 ^ 40 |im d'^paisseur dont la porosit^ serait plus elevee
que celle trouvee partout ailleurs dans Ie reste du coulis de ciment durci et, derriere celle-ci, on
retrouverait une zone d'environ 100 ^ 130 |im d'6paisseur dont la mindralogie et Ie contenu seraient
controls par les ^changes ioniques et d'humidit6 avec la zone poreuse. L'analyse des proprietes de
transfert de la zone de transition a montr6 que celle-ci etait bel et bien un chemin preferentiel
d'^coulement ou de migration ionique, mais que I'utilisation d'un coulis de ciment Portland ultrafin
^ faible rapport eau/ciment pourrait ^ long terme annihiler les effets negatifs de cette h^terogeneite
de la microstructure.
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CHAPITRE 1
INTRODUCTION
L'utilisation des excavations souterraines en profondeur (500 ^ 1000 metres) dans les
massifs rocheux stables est envisag6e au Canada et un peu partout ^ travers Ie monde (Japan,
Suede, etc.) pour Ie stockage ^ long terme des d^chets nucl^aires. Selon Ie programme canadien de
gestion des d^chets nucl6aires [AECB R-71], pour que Ie site d'entreposage soit s^cudtaire, celui-ci
doit assurer une protection efficace contre tout nsque de migration des contaminants dans
1'environnement pendant au moins 10 000 ans.
L'avantage d'utiliser les massifs rocheux comme site d'entreposage des d^chets dangereux
reside dans Ie fait que la roche saine poss^de une tr^s faible perm6abilit6 ^ 1'eau (< 10-12 m/s), ce
qui assure une parfaite etanch6it6 du milieu. Cependant, dans les massifs rocheux, on retrouve
toujours des flssures naturclles plus celles caus^es par les travaux d'excavation qui peuvent devenir
des chemins pref^rentiels de migration des contaminants vers les nappes aquif^res de surface. Pour
eviter tout risque de contamination, ces fissures doivent 6tre colmat^es avec des produits ayant une
perm6abilit6 equivalente ou inf^neure ^ celle de la roche. Au Canada, on pr^voit utiUser du coulis
a base de ciment Portland pour sceller ces fissures [JOHNSON, 1994]. Dans Ie but de determiner
I'efficacit^ et la durability de ce type de scellant, un large programme d'investigadon a 6te entrepns.
Une des parties de ce programme delude porte sur la zone de contact entre Ie coulis de ciment durci
et la roche.
Par Ie pass^, plusieurs travaux de recherche ont indiqu^ la presence, au contact de la roche,
d'une zone d'environ 100 microm^tres d'^paisseur ou la composition min^ralogique et la
microstructure de la p^te de ciment durci seraient diff6rentes de partout ailleurs dans Ie reste de la
pate [FARRAN , 1956; BARNES et coll., 1978; MASO, 1980; GRANDET et OLLIVIER, 1980]. Bien
qu'il existe plusieurs modules qui d6crivent cette zone, ceUe-ci serait nche en portlandite de forme et
de dimension mieux d^finies que celles trouv^es ailleurs dans la pate. De plus, selon certains
travaux, cette zone serait poreuse [SCRIVENER et GARTNER, 1988a; TOGNON et CANGIANO, 1980]
et pourrait etre un chemin pr6f6rentiel de migration des contammants et de fissuration ^ long terme
[MASO, 1980].
II est fort possible que 1'existence de cette zone, appel^e zone de transition, soit un site
antique pour l'etanch6it6 et la durability des fissures de roche mjectees avec un coulis ^ base de
ciment Portland. Pour mieux comprendre ce ph^nom^ne et pouvoir Umiter son appantion ainsi que
ses incidences negatives, la presente 6tude tente de v6nfier et de computer certains aspects se
rapportant ^ la nature et aux propn6tes de transfert de la zone de transidon.
Les travaux pr^sentes dans Ie cadre de cette th^se ont €\€ realises ^ 1'Universite de
Sherbrooke (Sherbrooke, Quebec) et b 1'Institut national des sciences appliqu^es de Toulouse
(Toulouse, France).
Dans un premier temps, notre programme de recherche consiste ^ ^tudier la mineralogie et la
microstructure g6n6rale de la zone de transition dans Ie but de mettre en lumi^re Ie modele Ie plus
repr^sentadf de cette zone.
Dans un deuxi^me temps, nous 6tudions les facteurs qui affectent la zone de transition, en
se basant pdncipalement sur une technique de mesurc quantitative.
Nous nous proposons, dans un troisi^me et un quatn^me temps, d'^tudier les propnetes de
transfert de la zone de transition et les facteurs qui les affectent en utilisant des techniques de
mesure bashes sur Ie flux de migration des ions engender soit par un differentiel de concentration
ou par un champ 61ectrique de faible intensity.
A partir de 1'ensemble des r^sultats qui seront obtenus et combines a d'autres analyses
portant sur 1'arrangement, b jeune Sge, des grains de ciment au contact de la roche et a la diffusion
ionique engendr^e par un diff6rendel de porosit^, nous tenterons de verifier ou de computer Ie
module de formation de la zone de transition. De plus, ^ partir de ce modele, nous tenterons de
faire une correlation entre la min^ralogie et la microstructure de la zone de transition avec ses
propri6t6s de transfer!
Finalement, une discussion des r^sultats obtenus sera pr6sentee en conclusion, de meme
que des recommandations pour limiter les impacts possibles de 1'apparition de cette zone dans les
fissures de roche inject^es.
CHAPITRE 2
REVUE BIBLIOGRAPHIQUE
2.1 Introduction
Afin d'etablir correctement Ie programme de recherche de la presente etude, une revue
bibliographique a €\.€ r6alis6e pour connattre les r^sultats obtenus par des chercheurs qui out
travaill^ sur ce sujet. Pour faciliter la lecture, celle-ci a €\& divis^e en quatre sous-chapitres. II est
question de la mineralogie et de la microstructure g6n6rale de la zone de transition, des m^canismes
qui la forment, des facteurs qui affectent sa formation et, finalement, de sa porosit^ et de ses
propdetes de transfert.
2.2 Mineralogie et microstructure de la zone de transition
C'est a Jacques FARRAN [1956] que 1'on attribue la d^couverte de la zone de transition entre
la pate de ciment et Ie granulat. Par 1'observation au microscope opdque d'un echantiUon de beton
impregn^ de resine colorante (baume du Canada en solution dans Ie benz^ne), il s'est aper9u qu'il y
avait une zone, dans la pate, au contour des granulats, qui etait plus coloree que partout ailleurs
dans I'^chantillon. II est arrive ^ la conclusion que cette zone etait plus poreuse et aurait
possiblement une composition min6ralogique differente du reste de la pate de ciment. En utilisant la
diffractom^trie des rayons X (DRX) sur des poudres de pate, obtenues par grattage de la zone de
contact entre diff^rentes pStes de ciment et diff^rents supports de roche, il identifia, dans la grande
majority des cas, une forte concentration de portlandite (Ca(OH)2) associ^e ^ un gel.
Malheureusement, ^ cause des moyens d'observation r^duits ^ cette 6poque, il ne put d6tailler de
fa^on plus precise cette zone. Cependant, ^tant donn6 la position et la forme particuli^re de cette
zone, il lui donna Ie nom d'Aureole de transition.
II faut attendre jusqu'^ la fin des ann6es 70 avant que d'autres chercheurs puissent decrire,
en details, la min^ralogie et la microstmcture de la zone de transition. En fait, c est en 1978 que
BARNES, DIAMOND et DOLCH, ^ 1'aide d'un microscope ^lectronique ^ balayage et d'une
microsonde pourvue d'un syst^me d'analyse par dispersion aux rayons X, ont pu faire les
premieres observations de la min^ralogie et de la microstmcture de la zone de contact entre
differentes pates de ciment Portland (rapports E/C = 0,50 et 0,65) et des morceaux de verre plats et
lisses.
Selon un r6sum6 de leurs travaux, fait par MASO [1980], on retrouverait au contact de la
roche une mince pellicule consdtu^e de deux couches appelees «le fihn duplex» (Fig. 2.1).
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La premiere couche au contact de la roche serait compos^e de cnstaux de portlandite (CH)
de pr^f^rence orients avec leur axe (001) perpendiculaire ^ la surface du granulat alors que la
deuxieme couche est compos6e de sUicate de calcium hydrat6 (C-S-H) sous forme de fines fibres.
Derriere ce film continu, 6valu6 entre 1 et 1,5 jjm d'^paisseur, on retrouverait une zone de plus
forte porosit6 comportant de gros cristaux de CH avec leur axe (001) parall^le ^ la surface du
granulat. Les espaces entrc ces gros cristaux de CH seraient partiellement remplis par du C-S-H et
par de petits cristaux de CH, avec leur axe (001) perpendiculaire ^ la surface du granulat.
Finalement, cette zone condendrait une forte concentradon de grams de Hadley (coquiUe de C-S-H
ou 1'interieur est soit vide, soit partiellement rempli avec des grains de ciment anhydres ou des
composes hydrat^s), decouverts par D.W. HADLEY en 1972.
A la suite des recherches de BARNES et coll. [1978; 1979], plusieurs autres travaux furent
entrepris et de nombreux d^saccords ont surgi ^ propos de la min^ralogie et de la microstructure de
la zone de transition roche/pate de ciment Portland ordinaire. En 1980, MASO pretend que cette
zone contiendrait, en plus des observations mentionnees, une forte concentradon d'ettnngite (AFt).
En fait, c'est GRANDET et coll. [1970] qui, par des analyses de diffraction aux rayons X sur un
^chantillon de pate de ciment durci (CPA 55, E/C = 0,39) ayant ete mise en contact avec un
morceau de verre, puis soumise ^ des abrasions successives, ont trouve qu'il y avait plus d'AFt et
de CH a 1'interface que dans Ie reste de la pate de ciment durci (Fig. 2.2).
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Selon la representation sch^matique g6n6rale de la zone de transition par OLLIVIER et
GRANDET [1982a], Ie «film duplex» ne serait pas continu ^ 1'interface (Fig. 2.3). U y aurait plutot
de gros cnstaux de CH orients de fa^on pr^f^rentielle avec 1'axe (001) perpendiculaire ^ 1'interface
et qui croitraient, les uns adoss^s aux autres, vers l'int6neur de la pate. De plus, il y aurait de petits
cristaux d'ettringite (AFt) et du C-S-H enchevetr6s entre les gros cristaux de CH. Pour sa part,
ZlMBELMAN [ 1985], decnt la presence d'une couche, d'environ 3 urn d'epaisseur, composee de
petits grains de CH de pr6f6rence orients avec leur axe (001) parall^le ^ I'interface et de quelques
cristaux d'ettringite accol^s contre la surface de contact (Fig. 2.4). Derri^re cette couche, on
retrouverait une zone poreuse (environ 50%) compos^e de gros cristaux de CH, avec leur axe (001)
paraU^le a 1'interface et enchevetres de petits cristaux de CH, d'ettnngite et de C-S-H. Finalement,
en 1985, MONTEIRO pr^sente la zone de transition de la meme fa^on que OLLIVIER et GRANDET
[1982a]. Toutefois, dans son module, on ne retrouve pas d'orientation pref6rentielle et de
croissance en ^pitaxie des cristaux de CH vers Fint^rieur de la pate (Fig. 2.5).
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La majority des autres travaux que 1'on retrouve dans la documentation pr^sente la zone de
transition par 1'un ou 1'autre de ces modules. II n'y a done pas un parfait consensus sur la micro-
stmcture et la composition mindralogique de la zone de transition roche/pate de ciment Portland
ordinaire. Cependant, deux points essentiels font l'unanimit6 : la zone de transition serait riche en
CH et aurait possiblement une forte porosit^.
2.3 Processus responsables de la formation de la zone de transition
En 1980, MASO a €\& Ie premier h 6mettre une hypoth^se sur Ie m^canisme de formation de
la zone de transition roche/pate de ciment durci. II explique la formation de cette zone par la pre-
sence d'un film d'eau ^ la surface de la roche, qui emp^cherait les grains de ciment anhydres de
venir parfaitement en contact avec celle-ci. Cela aurait pour effet de produire une plus forte porosite
^ cet endroit et de cr6er un rapport E/C plus elev6 que celui trouve dans Ie reste de la pate. Etant
donn6 cette forte quantity d'eau presente pr^s du contact et que celle-ci possede moins d'ions en
solution que celle dans Ie reste de la pate au d^but de 1'hydratation du ciment (Fig. 2.6), ce diffe-
rentiel de concentration produirait une diffusion ou une migration des ions les plus mobiles (Ca2+,
AP+ et S042") vers I'interface de la roche et favoriserait, ^ cet endroit, la croissance de la portlan-
dite (Ca(OH)2) et de 1'ettnngite (3CaO A1203 3CaS04 32H20).
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Figure 2.6 - Representation des concentrations ioniques pres du
contact de la roche (d'apr^s [MASO, 1980])
Cette hypoth^se de dissolution, de germination et de croissance des min^raux constitu^s des
ions les plus mobiles a aussi 6t6 sugger6e par d'autres chercheurs [OLLIVIER, 1981; OLLIVIER et
GRANDET, 1982a; MONTEIRO etMETHA, 1985; MONTEIRO et coll., 1985 ; ZIMBELMAN, 1987;
METHA et MONTEIRO, 1988]. Cependant, ^ notre avis, seul OLLIVIER [1981], a 1'aide d'une
addition de 6% (en poids) de gypse broy6 ^ un ciment Portland ordinaire (CPA 55, E/C = 0,50), a
pu d^montrer ce ph^nom^ne. En utilisant la DRX sur des pates de ciment durci, ses resultats ont
indiqu^ que l'intensit6 relative de la rate du gypse, pouvant repr^senter semi-quantitativement sa
concentration, 6tait plus €[ev6e au contact de la roche que dans Ie reste de la pate. Selon lui, Ie fait
que la sursaturation se produise d'abord sur Ie granulat, c'est-a-dire a 1'endroit ou la quantite d'eau
est la plus 61ev^e, indiquerait clairement la presence d'un flux ionique intense.
A notre connaissance, il n'existe pas d'autre module qui explique, en details, tout Ie meca-
nisme de formation de la zone de transition, comme propose par MASO [1980]. Cependant, YUAN
et GUO [1987] expliquent la formation du «film duplex» par un processus het^rog^ne de nuclea-
tion. Ainsi, lors de la formation de la zone de transition, la solution pr^s de 1'interface serait sursa-
turee en elements chimiques provenant de 1'hydratation du ciment. Selon des lois de thermodyna-
mique complexes, les premiers cristaux de CH a se former seraient plus enclins a germer a la
surface de la roche que dans la pate et, de plus, les C-S-H auraient la possibility de croTtre
facilement sur ces germes de CH, d6j^ form^s. D'apr^s un resume de STRUBLE [1988], cette
hypoth^se serait confirmee par des r^sultats antedeurs obtenus par YUAN et ODLER [1987]. A
1' aide d'analyses b la microsonde par dispersion d'^nergie des rayons X (EDX) sur des pates de
€38 moul^es sur du marbre, Us trouv^rent que Ie rapport CaO/Si02 6tait plus 61ev6 ^ 1'interface et
diminuait jusqu'a une valeur constante, aux environs de 100 ^ 120 (im (Fig. 2.7). Selon ces
resultats, il y aurait eu une migration des ions Ca2+ et OH-, de la pate vers 1'interface,
conform^ment aux lois de thermodynamique.
Le m^canisme qui provoquerait la plus forte porosit^ au contact de la roche est conteste par
certains chercheurs. ZIMBELMAN [1987] appuie Vid6e de la presence d'un film d'eau ^ la surface
de la roche, mais croit qu'il y aurait la presence d'un autrc film d'eau ^ la surface des grains de
ciment anhydres (Fig. 2.8). Selon lui, chaque film d'eau aurait environ 10 [im d'^paisseur et la
distance totale s^parant les grains de ciment anhydres du contact de la roche serait d'environ 20 (im
d'epaisseur.
D'autres chercheurs attribuent la porosit6 de la zone de transition, en d6but d'hydratation du
ciment, ^ d'autres ph^nom^nes que celui du film d'eau. DIAMOND [1986,1987] pense que la plus
forte porosit^ de la zone de transition proviendrait du fait que la pate de ciment est ordinairement
floculeuse et consiste en une multitude de flocs de plusieurs centames de microm^tres, qui, par des
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Figure 2.7 - Variation du rapport CaO/Si02 pr^s de 1'interface
(d'apr^s [YUAN ET ODLER, 1987])
Figure 2.8 - Representation du fihn d'eau ^ 1'interface
(d'apr^s [ZIMBELMAN, 1987])
forces de Van der Walls, se mettraient en contact les uns aux autres. En consequence, les grains de
ciment viendraient se presser faiblement contre Ie granulat, laissant de grands vides entre les flocs,
entre les grains d'un m8me floc et entre les granulats et les flocs, ce qui aurait pour effet de laisser
10
de larges espaces vides au contact, laissant une libre croissance au CH dans cette region (Fig. 2.9).
De meme, certains chercheurs [OLLIVffiR 1981;MONTEIROetMETHA, 1986; METHA et MONTEIRO,
1988; SCRIVENER et coll., 1988b] attnbuent la formation de cette plus forte porosit^ ^ un effet de
paroi entre Ie contact de la roche et les grains de ciment, c'est-^-dire que la porosit6 pr^sente au
contact entre une surface plane et des grains fins serait toujours plus elevee que celle trouvee entre
les grains. De plus, puisque la paroi empecherait un Ubre arrangement des grains a son contact, on
retrouverait une structure plus ISche entre les grains qui engendrerait ainsi une plus grande porosite
pr^s du contact (Fig. 2.10).
Grains de ciment
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Figure 2.9 - Representation de la floculation des grains de ciment au contact de la roche
U semble done, comme dans Ie cas de la representation schematique de la zone de transition,
qu'il n'y ait pas un parfait consensus sur les mecanismes de formation de cette zone. Malgre
1'hypothese que la formation du fihn duplex serait peut-Stre produite par une nucleadon heterog^ne,
bas^e sur un processus de thermodynamique complexe, 11 semble que la formation de la zone de
transition soit due, en partie, ^ un ph^nom^ne de migradon des ions les plus mobiles causee par un
diff^rentiel de concentration ionique entre une zone de forte porosit6 ^ 1'interface et Ie reste de la
pate. Cependant, Ie m^canisme qui serait responsable de cette plus forte porosite, en debut
(Thydratadon, semble etre encore mal connu.
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Figure 2.10 - Representation de 1'arrangement des grains par 1'effet de paroi
2.4 Facteurs qui affectent la formation de la zone de transition
A 1'inteneur de la revue de la documentation, nous avons essaye de delimiter les facteurs qui
peuvent affecter la formation de la zone de transition. Les pnncipaux facteurs retenus sont:
• Ie type de ciment;
• Ie rapport eau/ciment;
• la fmesse du ciment;
• les ajouts min^raux et les adjuvants (fum^e de silice et superplastifiant);
• Ie type de roche (reactive et non reactive ^ la pate de ciment).
2.4.1 Role du type de ciment
Selon les travaux de BARNES et coll. [1978], la zone de transition roche/pate de ciment
aurait sensiblement la meme min^ralogie et la m^me microstmcture pour tous les types de ciment
Portland qu'ils ont utilises (Tableau 2.1). ODLER et ZURZ [1987] concluent dans Ie meme sens
avec I'utilisation de trois diff^rents types de pates de ciment Portland (ordinaire (C3A = 10% et
C4AF = 7%), resistant aux sulfates (CsA = 0,4% et C4AF = 13%) et un ciment blanc
(CsA = 12% et FeiOs = 0,3%)).
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TABLEAU 2.1 - CARACTfiRISTIQUES DES CIMENTS UTILISES PAR BARNES et coll.[1978]
%CaO
% Si02
%Al203
% Fe203
% MgO
% Ti02
%S03
%K20
% Na20
% Perte au feu
Finesse Blaine
n° 1
Type I
62,9
20,8
5,4
3,0
2,8
0,2
3,0
0,81
0,16
0,81
3510
n°2
Type I
66,1
20,9
5,0
2,5
1,2
0,3
3,0
0,41
0,04
0,65
3670
n°3
Type IS*
64,6
21,2
5,4
2,8
3,5
0,0
2,4
0,08
0,03
0,04
5700
n°4
Type V
65,5
22,7
3,5
2,8
1,2
0,3
2,1
0,21
0,23
1,32
4090
Cependant, selon les travaux de doctorat de OLLIVIER [1981], la composidon chimique des
cunents aurait un unpact direct sur la min^ralogie et la microstmcture de la zone de transition. En se
basant pnncipalement sur une technique d'analyse utilisant la diffraction aux rayons X sur diffe-
rentes pates de ciment durci [GRANDET et OLLIVffiR, 1980b] (pr^sent^e au chapitre 3.2.2), ayant
€\& mises en contact avec la roche, puis abras^es par petites tranches de quelques microns, il conclut
que les conditions d'hydratation du CsA et du €38 seraient responsables de la min^ralogie et de la
microstructure de la zone de transition. En r6sum6, si la reaction de 1'hydratation du ciment est
suffisamment contr616e par les sulfates, provenant de la dissolution du gypse, on retrouverait au
voisinage de la roche de 1'ettringite (AFt) et de la portlandite (CH), dont la concentration et
1'orientation dependent des possibilit^s de migration des ions Ca2+ dans la pate de ciment. Le CH
sera en forte concentration si la teneur en eau de gachage et Ie temps du d^but de prise sont eleves
(Fig. 2.3).
Dans Ie cas ou Ie C3A est mal control^ par les sulfates, c'est-^-dire que la quantity d'ions
sulfate serait tr^s faible ou la quantity d'eau de gachage serait importante, d'aluminates du type
C4AHx(l/2C02) se formeront en abondance au voisinage imm^diat de la surface rocheuse et la
portlandite aura peu de place pour se d6velopper et s'orienter de fagon preferendelle a 1'interface
(Fig. 2.11) [OLLIVffiRetGRANDET, 1982a].
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Figure 2.11- Representation de la zone de transition quand Ie C^A est mal contr616
par les sulfates (d'apr^s [OLLIVIER et GRANDET, 1982a])
Meme si 1'on retrouve quelques divergences d'opinion sur Ie r61e du type de ciment sur la
min^ralogie et la microstructure de la zone de transition, il serait iUogique de croire que la composi-
tion chimique du ciment ne controle pas celles-ci.
2.4.2 Role du rapport eau/ciment CE/C)
L'influence du rapport eau/ciment (E/C) sur la min^ralogie et la microstructure de la zone de
transition est, contrairement ^ ce que 1'on aurait pu croire, peu d6cdte dans la documentation.
Selon les travaux de ZIMBELMAN [ 1985], ^ 1'aide de la microscopie ^lectronique ^ balayage,
1'accroissement du rapport E/C (0,35 ^ 0,50) augmente la porosit^ et 1'epaisseur de la zone de
transition. Cependant, aucune mesure n'est pr^sent^e pour confirmer ses analyses.
A notre connaissance, seuls les travaux de OLLIVIER [1981] et GRANDET et OLLIVIER
[1980a], ^ partir de la technique de diffraction aux rayons X sur des pates de ciment durci,
presentent des mesures qualitatives et semi-quantitatives des effets du rapport E/C sur la
mineralogie et la microstructure de la zone de transition. Selon eux, 1'abaissement du rapport E/C
aurait pour effet de diminuer 1'onentation des cristaux de CH ^ 1'interface et de diminuer la limite
d'orientation de ceux-ci, vers l'int6neur de la pate (Fig. 2.12). Cependant, lorsque la quantite
d'eau de gachage serait trop 61ev6e, il y aurait aussi une baisse de 1'onentadon pr6f6rentielle, mais
non de la limite d'orientation.
14
c
.0
16
•E
<u
5 5
-b
<1)
-0 4
-0
0.2 1.0
o E/C=0,25
+ E/C=0,27
• E/C=0,29
x E/C=0,33
A E/C=0,50
-in
10 50 1000
Distance par rapport a I'interface (urn)
Figure 2.12 - Effet du rapport E/C sur F orientation pr6f6rendelle des cristaux de
CH ^ Hnterface (d'apr^s [OLLIvmR, 1981])
OLLWIER [1981] explique ces ph^nom^nes par Ie fait que la pate ^ faible rapport E/C (0,29)
possederait une structure dense, qui d6favoriserait la migration des ions Ca2+ vers 1'interface. II en
resulterait ainsi une croissance et une orientation plus faibles des cnstaux de CH au contact de la
roche. De plus, etant donn6 la faible quantity d'eau dans la pSte, Ie C3A serait bien controle par les
sulfates, ce qui aurait pour effet de favonser la croissance radiale d'ettringite ^ partir du CsA, ainsi
qu'au voisinage de la roche. Etant donn^ que 1'ettringite, en d^but d'hydratadon, apparaitrait plus
rapidement que la pordandite, il y aurait peu de place pour la germination des cristaux de CH et il y
aurait une competition de croissance entre ces deux min^raux au contact de la roche.
De plus, selon OLLIVIER [1981], lorsque Ie rapport E/C augmente, la density de la pate
diminue, ce qui aurait pour effet d'augmenter les possibilit^s que les ions Ca2+ puissent migrer plus
facilement ^ 1'interieur de la pate. Cette migration plus intensive permettrait la croissance de nou-
veaux germes de CH et, d'autre part, la croissance des germes existants vers 1'interieur de la pate,
ce qui r^sulterait en un accroissement de 1'indice d'odentation sur la surface de contact, de m^me
qu'^ une augmentation de la limite d'onentation.
Dans Ie cas ou Ie rapport E/C augmente ^ pr^s de 0,50, Ie blocage du C^A deviendrait mal
contr616 par les ions sulfate lib6r6s par Ie gypse. Cela aurait pour effet de produire la formation
d'aluminates hydrat^s dans la zone de transition qui diminuerait les sites de germination des
cdstaux de CH et, ainsi, leur orientation preferentielle. De plus, etant donne que les aluminates
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hydrat^s se concentreraient pnncipalement pr^s de 1'interface, la limite d'orientation des CH ne
serait pas affect^e.
II semble done, selon les informations dont on dispose, que Ie rapport E/C de la pate joue
un role important sur la composition min^ralogique et microstructurale de la zone de transition. De
plus, si la limite d'orientation des cnstaux de CH repr^sente 1'epaisseur de la zone de transition,
celle-ci augmenterait avec la quantity d'eau de gichage.
2.4.3 Role de la finesse du ciment
II existe tr^s peu d'information sur Ie r61e de la finesse du ciment sur la formation de la zone
de transition. A notre connaissance, seul OLLIVIER [1981] a travaill6 sur ce sujet. Selon ses resul-
tats obtenus ^ partir d'analyse de diffraction aux rayons X sur des p^tes de ciment Portland ordi-
naire ag6es de 24 heures (CPA 55, rapport E/C = 0,29), Faugmentation de la finesse du ciment
aurait pour effet de diminuer 1'onentation pr^f^rendeUe des cnstaux de CH au contact de la roche,
de meme que la limite de cette orientation (Fig. 2.13).
OLLIVIER [1981] explique ce comportement par Ie fait que 1'augmentation de la finesse d'un
ciment, par Ie rebroyage, r^duirait Ie temps de pnse qui provoquerait un raidissement plus rapide de
la pate. Cela aurait pour effet de diminuer la possibility de migration des ions Ca2+ vers la zone de
contact et defavonserait la croissance des cnstaux de CH dans cette zone. De plus, selon lui, ^ par-
tir d'une 6tude semi-quantitative par diffraction aux rayons X, des variations de concentration des
cristaux de CsS d'une pate, Sg6e de 24 heures, au contact de la roche (Fig. 2.14), 1'augmentation
de la finesse du ciment aurait pour effet de cr^er un arrangement plus uniforme des grains de ciment
a 1'interface. En fait, il y aurait diminution de Feffet de paroi sur la pate de ciment.
II semble done que 1'augmentation de la finesse du ciment aurait pour effet de diminuer
1'indice (T orientation des cristaux de CH, de m6me que la limite de cette orientation. Ainsi, si cette
limite d'orientation repr^sente F6paisseur de la zone de transition, celle-ci diminuerait avec 1'aug-
mentation de la finesse du ciment.
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Figure 2.13 - Effet de la finesse du ciment sur 1'orientation pr6f6rentieUe des
cristaux de CH (d'apr^s [OLLIVffiR, 1981])
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Figure 2.14 - Influence de la finesse du ciment sur la ^partition du C3S dans la zone
de transition (d'apr^s [OLLlVffiR, 1981])
2.4.4 RAledelafum^edesilicerF.S;)
La fum^e de silice est un mat^nau pouzzolanique d'une extreme finesse (la taiUe moyenne
des particules de silice est d'environ 0,20 |im), qui permet de r^duire la segregation et la s^dimen-
tation du coulis et de fbcer en grande partie la chaux hydrat6e lib^ree par 1'hydratation des grains de
ciment sous la forme plus stable de silicate de chaux hydrat6 [PARIZEAU, 1985]. On obtient aussi
des gains de resistance mecanique, une am^lioration de I'injectabilite dans les fines fissures et,
enfin, une exsudadon pradquement nulle [PAlLLfeRE et coll., 1986].
L'addition de fum6e de silice jouerait un double r61e dans la zone de transition [ODLER et
ZURZ, 1988; OLLIVIER, 1986; CARLES-GIBERGUES et coll., 1982] : premi^rement, elle aurait un
effet «flller» qui diminuerait la porosite a 1'interface et, deuxiemement, elle provoquerait des activi-
tes de type pouzzolanique qui, apres 7 jours, entraineraient la fixation des CH en C-S-H. Ce
double role aurait pour consequence de diminuer la zone de transition et meme de la d^truire.
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OLLIVIER [1986] presente des r^sultats reladfs ^ 1'utilisadon de deux types de fumee de si-
lice (Tableau 2.2), dos^es ^ 10% (en poids), dans une pate de ciment Portland ordinaire (CPA 55,
rapport E/C = 0,40) (Tableau 2.3). Selon les analyses de diffraction aux rayons X sur des pates de
ciment durci ag^es de 7 jours, 1'onentation des cristaux de CH diminuerait h 1'interface, de meme
que la limite d'orientation de ceux-ci (Fig. 2.15).
Tableau 2.2 - CARACT^RISTIQUES DU CIMENT CPA 55 ET DES FUMfiES DE SILICE UTILISEES PAR
OLLIVIER [1986] (exprim6es en %)
Ciment
Silice n° 1
Silice n° 2
Si02
21,4
93,4
81
Na20
0,04
0,4
0,1
MgO
1,4
1.9
2,5
A1203
5,3
0,8
0,8
CaO
_64A
0.3
^,1
MnO
0,1
K20
0.49
1,3
3
Fe203
2,3^
0,9
1,5
S03
2M
0,7
0,4
Cl-
^2
c
0,1
5
Perte
aufeu
1,02
3,9
10,2
Finesse
(m2/kg)
320
19,000
23,000
Ollivier [1986] explique ce ph6nom^ne par Ie fait que la fum^e de silice diminuerait la po-
rosite de la zone de transition par un effet de remplissage des vides intergranulaires et que celle-ci
jouerait egalement Ie role de germe de cristallisation pour la pordandite, c'est-a-dire que les cnstaux
de CH crottraient ^ la surface de ceUe-ci et d'une fagon d^sonent^e (Fig. 2.16).
Selon les travaux de Carles-Gibergues et coll. [1982], Ie murissement de la pate contenant
de la fum6e de silice montrerait une 16g^re baisse de 1'orientation pr6f6rentielle des cnstaux de CH
au contact de la roche. Cependant, vers I'int^rieur de la pate, 1'onentation deviendrait presque
absente (Fig. 2.17).
Selon CARLES-GfflERGUES et coll. [ 1982], la reaction pouzzolanique produite par la fumee
de silice provoquerait la dispandon progressive de la portlandite dans la pate et dans les parties
extemes de la zone de transition. Toutefois, la pellicule de cristaux de CH au contact du granulat
subsisterait plus longtemps, ^tant donn6 que ces cnstaux ont une de leurs faces accol^e au granulat
et soustraite a Faction de la fum^e de sUice.
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L'ajout de fum^e de siUce semble done favonser la diminudon de la concentradon en CH au
contact de la roche et aurait pour effet de diminuer leur orientation ainsi que la limite de cette orien-
tation vers I'int^neur de la pate. II est done evident que la fum^e de silice modifie la composition
min^ralogique et la microstmcture de la zone de transition.
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Figure 2.16 - Effet des fillers sur 1'orientation des cnstaux de CH
(d'apr^s [CARLES-GIBERGUES et coll., 1982)
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2.4.5 Role du superolastifiant
L'utilisation des superplasdfiants a comme role pnncipal de diminuer la quantite d'eau dans
les coulis de ciment tout en leur gardant une bonne maniabilit^ [AITCIN et coll., 1992]. En fait, les
superplastifiants sont des super r6ducteurs d'eau qui d6truisent 1'effet des charges sur les grains de
ciment et d^favorisent la floculadon entre eux. II devient alors possible d'obtenir un produit
maniable et injectable ayant un faible rapport eau/ciment.
II existe tr^s peu de documentation sur 1'effet du superplastifiant dans la zone de transition
roche/pate de ciment. En fait, ^ notre connaissance, seuls les travaux de OLLIVIER [1986],
OLLIVIER et coll. [1986] et de HANNA [1987] discutent de ces effets. Selon eux, un ajout de
superplastifiant (^ base de sulfonate de naphtal^ne) ^ des pates de ciment Portland ordinaire (CPA
55) augmenterait 1'indice d'onentation des cristaux de CH, lorsque celles-ci poss^deraient une
maniabiUte constante (Fig. 2.18). De plus, meme si les rapports E/C des p^tes de ciment etudiees
avaient diminu6, les limites d'orientation des cristaux de CH 6taient semblables.
20
15-t
= 10-1
_0
-a
0)
.0
-a
1- sans flukliflant, E/L = 0,40
2-2%(lukil(lant,E/L=0,29
3-4%(lukJlflant,E/L=0,26
100
Distance par rapport a I'interface (^irn)
Figure 2.18 - Role du superplastifiant sur 1'orientation pr^ferentieUe des cristaux
de CH ^ 1'interface (d'apr^s [HANNA, 1987])
Selon HANNA [ 1987], meme si les travaux de GRANDET et OLLIVIER [1980a] ont montre
qu'en 1'absence de fluidifiant 1'indice d'orientation et la limite d'orientation diminuaient avec la
teneur en eau de gachage, leurs r^sultats pourraient etrc analyses de la fa^on suivante:
lorsque Ie pourcentage enfluidifiant augmente d maniabilite constante, la vitesse d'hydra-
tation diminue. Etant donne que Ie developpement des cristawc de CH est relie aux possibili-
tes de diffusion des ions Ca2+ vers I'interface, nmlgre des espaces intergranulaires qui dimi-
nuent avec la teneur en eau de gdchage, les CH orientespar Ie granulat peuvent se develop-
per plus facilement et, ainsi, garder les cristaux de portlandite bien orientes.
De plus, selon les r^sultats obtenus par HANNA [ 1987], a partir de mesures semi-quantita-
tives des intensit^s des raies sur les spectres de DRX, il conclut que la quantity d'ettnngite augmen-
terait dans la zone de transition avec 1'ajout de fluidifiant, alors que, dans Ie coeur de la pate, il y
aurait peu de modification (Fig. 2.19). Selon lui, 1'accroissement de la quantity d'ettringite au
voisinage de 1'interface pourrait s'expliquer par une diffusion plus importante des ions S042" et
Ca2+ vers la roche, autoris^e par 1'allongement de la p^riode dormante. Cette hypoth^se selon
laquelle 1'ettnngite se formerait par un m^canisme de passage en solution a 6t6 proposee par
OLLIVIER [1981] et par MONTEIRO ET MEHTA [1985]. II semble done que 1'ajout de
superplastifiant ^ la pate de ciment aurait pour effet de modifier la composition min^ralogique
pr^sente dans la zone de transition, alors que 1'orientadon pr6f6rentielle des cnstaux de CH serait
augment^e ainsi que leur lunite d'orientation, meme si Ie rapport E/C diminue.
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Figure 2.19 - Variation de la concentration en AFt ^ Finterface d'une pate contenant du
superplastifiant (d'apr^s [HANNA, 1987])
2.4.6 Role du support de roche
Pendant longtemps, on a cm que les roches ne jouaient qu'un role passif de remplissage ou
de support. B6DARD [1981] rapporte que ce n'est qu'en 1935 que HOLDEN a remarque la presence
de r^acdvit^ chimique entre la roche et la pate de ciment. En 1940, STANTON a, pour la premiere
fois, identify la reaction des alcalis avec certains granulats siliceux. Depuis ce temps, de nouveaux
granulats ont 6t6 identifies et la liste s'allonge lentement au fur et ^ mesure que sont identifies les
cas de rdactivM
LANGTON et ROY [1980] ont 6tudi61'mterface entre une pSte de ciment Portland ordinaire
(type 10, rapport E/C = 0,40) et une roche siliceuse reactive (opale). Selon leurs r^sultats obtenus
par F analyse au microscope ^lectronique ^ balayage, la zone d'interface habituelle etait pr^ced^e
d'une autre zone contenant des 616ments provenant du granulat (Fig. 2.20). Us attnbuent ce ph6-
nom^ne ^ des ^changes chimiques entre la pate et la roche, mais Us ne donnent pas d'explication sur
ces m^canismes de formation.
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Figure 2.20 - Representation de la zone de transition entre une pate de ciment et une
roche siliceuse reactive (d'apr^s [LANGTON et ROY, 1980])
Selon YUAN et GUO [ 1987], la r6acdvit6 du support, dans Ie cas de 1'adhesion roche/pate de
ciment, peut etre parfois probl6madque mais parfois b^n6fique. Dans Ie cas des roches carbonat^es
(calcaire, dolomite, marbre) en contact avec une pate de ciment, les roches developperaient des sur-
faces de corrosion qui proviendraient de la dissolution du (Ca,Mg)C03. Ces surfaces de corrosion
auraient pour effet de favonser 1'emprise de la pate de ciment ^ la roche. De plus, la dissolution du
(Ca,Mg)C03 aurait form6 des carboaluminates de calcium hydrat6 en remplacement de quelques
grains de CH, dans la zone de transition, sans modifier pour autant la structure gen6rale de cette
zone. Ces resultats confirment ceux qu'avaient obtenus OLLIVIER et GRANDET en 1982b. Ces
demiers avaient ajout6 que la surface du marbrc r6agissait avec les carboaluminates hydrat^s dans la
p^te pour former un faci^s perturb^. Ainsi, les cnstaux de CH qui vont se d^velopper au voisinage
des surfaces non coplanaires auraient une plus faible onentation pr6f6rentielle.
L'influence du type de roche et de 1'^tat de la roche (saine ou alt6r6e) sur Ie d6veloppement
de la microstmcture et de la min6ralogie sont done des param^tres aussi importants que Ie type de
coulis lui-meme. Une roche saine, non reactive, produirait essentiellement une microstructure et
une min^ralogie qui d^pendront du type de coulis de ciment utilise, mais, dans Ie cas ou la roche
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serait reactive, la microstmcture et la min^ralogie ^ 1'interface seraient, en parde, une combinaison
des elements provenant de la roche et de la pate de ciment.
2.5 Porosite et proprietes de transfert de la zone de transition
D'apr^s la revue des connaissances pr^sent^e pr6c6demment, la zone de transition aurait
une composition min^ralogique et une microstructure differentes de celles du reste de la pate de
ciment. Bien qu'il existe diff^rents modules qui d^crivent la min6ralogie et la microstructure g6ne-
rale de cette zone, celle-ci serait principalement caract^risee par une forte concentration en
portlandite et serait probablement plus poreuse que la pate de ciment durci.
Selon MASO [1980 et 1982], la partie poreuse de la zone de transition pourrait devenir un
chemin pr^ferentiel de migration des agents agressifs et Ie retrait ou les actions mecaniques
ext^rieures pourraient d^velopper une microfissuration, offrant ^ 1'eau et aux agents d'alt^ration
chimique qu'elle peut v^hiculer une surface d'attaque considerable. Dans Ie but d'6tudier plus en
detail la porosite ainsi que les propn6t6s de transfert de la zone de transition, quelques chercheurs
ont entrepns des travaux et sont amves, dans les deux cas, ^ des divergences d'opinion.
2.5.1 Porosit6 de la zone de transition
A 1'aide de la technique de 1'imagerie par electrons retrodiffuses (voir chap. 3.2) sur des
echantillons composites roche/p^te de ciment et recouverts d'un film de carbone, SCRIVENER et
coll.[1988a,b] concluent que la zone de transition serait plus poreuse que Ie reste de la p^te de
ciment durci. En fait, pour diffdrents types de support de roche et une pate de ciment Portland
ordinaire (rapport E/C = 0,50), ag6e de 10 semaines, ils trouv^rent des porosit^s, pr^s du contact,
d'environ 4^6 fois plus 61ev6es que celles trouvees dans les pates (Fig. 2.21).
Selon eux, cette plus forte porosit6 pourrait s'expliquer par Ie manque de mat^naux
anhydres pr^s du contact de la roche. Dans Ie but d'^tudier les effets de 1'ajout de fumee de silice
sur la zone de transition, ils additionn^rent 10% (en poids) de celle-ci ^ la pate. Selon les resultats
qu'ils ont recueillis (Fig. 2.22), les porosit^s mesur^es au contact des supports de roche n'avaient
pas 6t6 modifies. D'apr^s eux, 6tant donn6 que la pate avec fumee de silice ne possedait pas de
superplastifiant, la fum6e de sUice aurait 6te mal distribute dans la pate et potentiellement absente
pr^s des contacts.
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et divers types de roche (d'apr^s [SCRIVENER et coll., 1988a])
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Pour v^nfier cette hypoth^se, SCRTVENER et coll.[1988c] ont r6utilis6 cette meme technique
d'analyse sur des ^chantillons de pate et de b6ton constitu^s de ciment Portland ordinaire (rapport
E/C = 0,33) additionn^ de 15% de fum^e de silice et de 1 ^ 2% de superplastifiant. Selon leurs re-
sultats pr6sent6s a la figure 2.23,1'ajout de fumde de silice aurait diminu6 la porosit6 de la zone de
transition d'environ 4 fois apr6s 24 heures d'hydratation et d'environ 2 fois apr^s 6 mois d'hydra-
tation. Selon eux, cela montrerait clairement Ie role de filler de la fum^e de silice qui aurait pour
effet de densifier la zone de transition.
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Figure 2.23 - Porosit^ de la zone de transition pour une pate contenant de la fum^e de sUice
et du superplastifiant (d'apr^s [SCRIVENER et coll., 1988c])
TOGNON et CANGIANO [1980] ont ^tudie la porosit^ de la zone de transition a pardr deludes
faites au porosim^tre a mercure sur des echantillons cylindnques de roche incluse dans des pates de
mortier de ciment Portland (rapport E/C = 0,50) (Fig. 2.24). En se basant sur la distribution des
pores pour chacun des mat^riaux et pour I'^chantillon composite, Us concluent que la zone de
transition serait plus poreuse que celle trouv^e dans la roche et dans la pate. Ces conclusions sont
basees sur Ie fait que la famille de pores de gros diam^tres observee pour l'6chantillon composite
appartiendrait ^ la zone de transition, car ceUe-ci est n^cessairement absente dans Ie mortier et dans
la roche seule (Fig. 2.25).
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Figure 2.24 - Representation de 1'^chantillon udlis6 pour 1'essai d'intmsion au
mercure (d'apr^s [TOGNON et CANGIANO, 1980])
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Figure 2.25 - Distribution des pores (d'apr^s [TOGNON et CANGIANO, 1980])
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De meme, SNYDER et coll. [ 1992], en utilisant Ie porosim^tre ^ mercure sur des echantillons
de pate de mortier contenant differentes concentrations de sable, arrivent a la conclusion que, plus il
y a de sable dans Ie mortier, plus la quantity de mercure introduite dans les ^chantillons est elevee
(Fig. 2.26). Selon eux, cela s'expliquerait par une plus forte porosit6 de la zone de transition.
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Figure 2.26 - Volume de mercure introduit (d' apr^s [SNYDER et coU., 1992])
Cependant KAYYALI [ 1987], ^ 1'aide de la m6me technique d'analyse sur des melanges de
pSte de ciment durci avec granulats concass6s qui tiennent lieu de b^ton, conclut que la zone de
transition aurait une porosit6 tr^s basse et m8me inferieure ^ celle de la pate. Ses conclusions sont
basees sur Ie fait que la porosit^ totale mesurde pour les batons serait inf^neure ^ la somme des po-
rosit6s calcul^es pour les proportions de la pate et des granulats dans les batons (Tableau 2.3).
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TABLEAU 2.3 - CALCUL DE LA POROSITfi (d'apiis [KAYYALI, 1987])
Granulat Type de
/ciment roche
1:2 Quartz
And6site
Granite
Basalte
Rhyolite
2:1 Quartz
Anddsite
Granite
Basalte
Rhyolite
Porosit6 totale
de la roche, A
(mm3g-1)
19,25
4,90
5,90
17,20
28,20
19,25
4,90
5,90
17,20
28,20
Porosit6 totale
delapate,B
(mm3g-1)
7 jours
191
191
192
192
191
167
185
172
191
167
28 jours
163
163
150
150
163
140
140
144
163
140
Porosit6 totale
mesur6edes
phases
combin6es, C
(mm3g-1)
7 jours
93,6
99,0
93,2
87,7
90,4
55,8
57,8
53,1
63,3
67,3
28 jours
91,8
86,5
94,9
70,6
70,7
59,2
67,9
51,5
60,3
Porosit6 totale
calcul6e des phases
combin6es
(mm3 j
7 jours
145,7
141,9
143,3
146,0
148,0
79,3
78,3
73,8
88,5
85,2
3g-')
28 jours
125,3
121,6
112,2
115,0
127,4
68,1
59,7
62,3
77,0
73,9
2.5.2 Propri^tes de transfert de la zone de transition
Pour mesurer les propri^s de transfert de la zone de transition, WAKELEY et ROY [1982]
ont utilise la permeabilit^ ^ 1'eau sur des 6chantillons composites roche/morder ou sur des coulis de
ciment durci enrob6s dans une membrane d'^poxyde (Fig. 2.27). Selon leurs r^sultats (Tableau
2.4), les perm^abilit^s longitudinales mesur6es laisseraient croire que la zone d'interface ne foumit
pas un chemin pr6f6rentiel d'^coulement de 1'eau. La presence de quelques permeabilites plus
elev6es pour certains 6chandllons composites proviendrait de fractures dans la membrane
d'^poxyde ou au contact roche/pate caus6es par du retrait.
TOGNON et CANGIANO [ 1980], en utilisant la conductivit^ ^lectnque mesur^e sur des pates
de mortier (rapport E/C = 0,40) et au contact roche/pate de mortier (Fig. 2.28), arrivent a la
conclusion que la permeabilit6 de la zone de transition serait plus elev^e que celle de la p^te. Selon
eux, 1'augmentation de la conductivit^ 61ectrique 6tait toujours mesur^e d'abord au contact et bien
avant celle mesur^e dans la pate. De meme, apr^s avoir plac6 les 6chantillons dans un autoclave, ^
190° C pendant 24 heures, la conductivit6 61ectnque 6tait toujours mesur^e en premier b 1'interface
(Fig. 2.29).
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Figure 2.27 - Representation des ^chandllons pour les essais de perm^abilite
longitudinale (d'apr^s [WAKELEY et ROY, 1982])
TABLEAU 2.4- R^SULTATS DES PERMfiABILFTES LONGTTUDINALES
(Exprun6es en darcy) (d'aprfcs [WAKELEY et ROY, 1982])
Coulis de ciment
Dolomite
Dolomite/coulis
Anhydnte
AnhYdnte/coulis
Mortier 81-20
Basalte
Basalte/mortier 81-21
Mortier 81-21
B asalte/morder 81-21
<10-8
6 x 10-8
2,6 x 10-7
<10-8
<10-8
<10-8
1 x 10-8
<10-8
<10-8
3 x 10-4
4cm
0= 5.0cm
o ae NauL en soiuno
WiS-V'V'V'
*f*f*f*fmf*f.
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Figure 2.28 - Schema du montage de caract^risadon de la conductivit6 elec-
tdque (d'apr^s [TOGNON et CANGIANO, 1980])
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Figure 2.29 - Mesure de la conductivite electrique en foncdon du temps
(d'apl^S [TOGNONetCANGIANO, 1980])
COSTA et coll. [1990] ont utilise la perm6abilit6 ^ 1'air sur des 6chantillons composites de
roche calcaire incluse dans des pates de ciment Portland pour mesurer les propnetes de transfert de
la zone de transition (Fig. 2.30).
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Selon leurs r^sultats (Tableau 2.5), la perm^abilit^ de 1'interface contnbuerait consid^rable-
ment a 1'augmentation de la perm^abilite ^ 1'air des echantillons composites. De plus, en faisant
varier Ie rapport E/C (0,32 et 0,40) et en ajoutant du superplastifiant ^ base de sulfonate de naphta-
l^ne, ils concluent que la perm6abilit6 de la zone de transition diminuerait avec 1'age des echantil-
Ions, mais en restant toujours plus 61ev6e que celle trouv^e dans la pate. Finalement, une augmen-
tation de la quantity d'eau de gachage de la pate aurait pour effet d'augmenter la permeabilite de la
zone de transition et 1'ajout de superplastifiant diminuerait les propn6t6s de transfert de la zone de
transition, quel que soit Ie rapport E/C utilise.
E^S^ Teflon
Pate de ciment
Roche
ESSSS551 Moule d'acier
28 mm 18 mm
10 mm
Figure 2.30 - Schema de FdchantiUon pour 1'essai de perm^abilit^ a 1'air
(d'apr^s [COSTA etcoU. 1990])
32
TABLEAU 2.5 - R^SULTATS DES ESSAIS DE PERM6ABOJT6 A L'AIR (Exprim6e en m2 x 10-17)
(d'aprfes [COSTA et coll., 1990])
Materiel
Munssement
(jours)
Sans ajout
+ 1% S.P.
Sans ajout
+ 1% S.P.
E/C
0,32
E/C
0,40
Disque de pate de ciment
1
0,154
0,312
1,717
1,970
3
0,073
0,080
0,333
0,252
7
0,036
0,050
0,133
0,096
28
0,011
0,013
0,070
0,061
Disque de calcaire
1
3,48
0,23
117,0
5,28
3
1,15
0,08
33,4
0,78
7
0,41
0,06
10,29
0,21
28
0,135
0,038
2,528
0,118
2.6 Synthese des connaissances
Selon la revue bibliographique, la zone de transition roche/coulis de ciment est une zone
dont la microstructure et la composition min^ralogique sont diff^rentes de ceUes du reste de la pate
de ciment. II n'existe pas de consensus sur la representation sch^matique g^nerale de cette zone.
Les differences sont reli^es principalement ^ la presence d'un «fihn duplex» condnu au contact de la
roche, de 1'orientation preferendelle des cnstaux de CH (soit honzontale ou verticale), du develop-
pement des cristaux de CH orients, accol^s les uns aux autres, vers I'int^rieur de la pate et, fina-
lement, la presence d'ettnngite en contact direct avec la roche et en forte concentration derriere cette
zone.
Les m^canismes qui r6gissent la formation de cette zone semblent etre associ^s a la migra-
don des ions les plus mobiles (Ca2+, A13+ et S042-) vers la zone de contact durant 1'hydratation de
la pate de ciment. Un diff^rendel de porosit^ entre la zone de transidon et Ie reste de la pate serait Ie
pr^curseur de la formation d'un diff^rentiel de teneur en eau ainsi que de concentration.
Cependant, Ie m^canisme responsable de cette plus forte porosit^, en d^but d'hydratation du
ciment, ne fait pas tout ^ fait 1'unanimity des chercheurs. II existerait trois hypotheses qui
pourraient expliquer la formation de cette forte porosite ^ 1'interface :
• la formation d'un film d'eau ^ la surface de la roche, empechant les grains anhydres de
ciment d'etre en parfait contact avec la roche;
• la floculation des grains de ciment en contact avec la roche, resultant en une plus forte
porosit6 locale;
33
• 1'effet de paroi, lequel est reli6 ^ un arrangement plus lache des grains pres du contact, qui
occasionnerait des espaces toujours plus 61ev6s entre les grams et la roche, errant ainsi une
plus forte porosit6.
Meme s'il existe quelques desaccords sur les facteurs qui affectent la mineralogie et la
microstructure, il semble qu'une simple modification dans Ie melange de pate de ciment engendre
des changements dans la zone de transition. Ceux-ci sont pnncipalement remarqu^s par 1'appari-
don ou la disparition de min6raux tels les aluminates hydrat6s lorsque Ie rapport E/C est soit
supeneur ou infeneur ^ 0,50, de la diminution de la quantity de portlandite (CH) lorsque 1'on ajoute
de la fum6e de silice au m^lange et par 1'augmentation de la quantity d'ettnngite ^ 1'interface ^ la
suite d'une addition de superplasdfiant ^ base de sulfonate de naphtal^ne. Cependant, Ie role exact
de ces facteurs sur la microstructure de la zone de transition n'est pas tout a fait clair. On salt qu'ils
ont tous une interacdon sur 1'onentation pr6f6rentielle des cristaux de CH au contact de la roche
mats on ne salt pas si I'^tendue de cette orientation, vers I'int^rieur de la pate, d^limite vraiment
bien 1'epaisseur de la zone de transition. De plus, on ne sait meme pas si 1'absence d'orientation
preferentieUe confirme 1'inexistence de la zone de transition.
Dans Ie cas des 6tudes realises sur la porosit6 et les propri6t6s de transfert de la zone de
transition, il est difficile de pouvoir interpreter les r6sultats acquis par les diffdrents chercheurs etant
donne les divergences d'opinion. n se peut que celles-ci proviennent des methodes d'analyse utili-
sees ou des methodes de preparation des dchantillons. En fait, lorsque 1'on utilise la technique
d'observation par electrons r^trodiffus^s ^ 1'aide d'un microscope 61ectronique ^ balayage (MEB),
la surface de I'^chantillon doit etre parfaitement lisse. Lors de la preparation des echantillons. Ie
polissage peut engencfrer 1'arrachement des grains de ciment anhydrcs et venir fausser les analyses.
De plus, les observations sont souvent effectives sur quelques sections seulement qui, en fait, ne
representent pas 1'ensemble de l'6chantillon. Dans Ie cas des analyses r^alis^es au porosimetre a
mercure et au perm^am^tre ^ 1'air, les ^chantillons sont toujours pr^alablement s^ches. Cette
p^riode de s^chage d^veloppe souvent des microfissures, qui n'appartiennent pas reellement a la
pate de ciment durci, ce qui peut alors venir fausser les r6sultats. Finalement, dans Ie cas des
observations au perm^am^tre ^ 1'eau, il est possible que 1'apport du d6bit venant de la zone de
transition soit n6gligeable par rapport au d6bit total provenant de 1'ensemble de I'^chantillon. Cela a
pour effet de rendre difficile 1'analyse des propri6tes de transfert de la zone de transition a 1'aide de
cette technique.
CHAPITRE 3
DESCRIPTION DES TECHNIQUES D?ANALYSES
ET DES MATERIAUX UTILISES
3.1 Introduction
La synth^se des connaissances a montr6 qu'il n'y avait pas un parfait consensus sur la
representation sch6matique g^n^rale de la min^ralogie et de la microstructure de la zone de
transition roche/pate de ciment ordinaire. Le mecanisme de formation de cette zone semble etre
associe ^ un ph6nom^ne de migration des ions les plus mobiles (Ca2+, A13+ et S042-), causee par
un differentiel de porosit6 et de concentration entre la zone de transition et Ie reste de la pate.
Cependant, ^ notre avis, il n'y a pas assez d'information quantitative qui prouve cette hypothese.
De plus, on retrouve des divergences d'opinion sur Ie mdcanisme qui serait responsable de cette
plus forte porosit6 de la zone de contact en d6but d'hydratation du ciment.
La revue bibliographique a ^galement montr^ qu'un simple changement dans Ie melange
de pate de ciment modifiait la min6ralogie ainsi que la microstructure de la zone de transition.
Dans la majonte des recherches, on utilise la variation de 1'orientation pr6ferentielle des cristaux
de CH au contact de la roche et la limite de cette orientation vers l'int6deur de la pate pourjuger
des effets de ces changements sur la zone de transition. Cependant, ^ notre avis, certaines
questions demeurent non r^solues :
1) est-ce que la zone de transition existe meme si 1'on ne retrouve pas d'orientation
preferentielle des cnstaux de CH au contact de la roche?
2) est-ce que la limite d'orientation repr^sente vraiment l'6paisseur de la zone de transidon?
3) quels sont les facteurs qui peuvent modifier 1'epaisseur de la zone de transition?
Dans Ie cas des recherches effectives sur la porosit^ et sur les propri6t6s de transfert de la
zone de transition, il existe trop peu d'information pour pouvoir conclure que cette zone est, ou
n'est pas, un chemin pr6f6rentiel de migradon. A notre avis, pour ^tudier seneusement 1'impact
de 1'apparition de cette zone sur l'6tanch6it6 et la durability des milieux rocheux fissur^s et
injects, les questions relatives ^ ces propri6t6s de transfert et aux facteurs qui peuvent les
affecter doivent etre r^solues.
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3.2 Description des techniques d? analyse de caracterisation mineralogique et
microstructurale
3.2.1 Analyse par microscopie 61ectronique ^ balayage CMEB)
La zone de transition roche/coulis de ciment est une zone dont l'6paisseur serait d'environ
une centaine de microm^tres. A 1'heure actuelle, pour observer en detail cette zone, seul Ie
microscope ^lectronique ^ balayage (MEB) en est capable. Grace ^ sa tr^s grande profondeur de
champ, il permet d'observer, avec une impression de vision spatiale (tridimensionnelle), les
mineraux et les microstmctures tr^s pedts sur des echantillons massifs.
Le principe g^n^ral de fonctionnement de cet instrument est qu'un ^chantillon place dans
une chambre sous vide est bombard^ par un faisceau d'electrons (Fig. 3.1). Deux types
d'interaction peuvent alors survenir [GOLDSTEIN et coll., 1981] : premi^rement, des evenements
dits ^lastiques, lesquels affectent la trajectoire des electrons ^ I'int^neur de 1'echantillon sans
changement significatif de leur 6nergie (ex. : electrons retrodiffuses) et, deuxiemement, des
^venements dits in^lastiques, lesquels r^sultent d'un transfert d'energie ^ 1'echantillon, produisant
ainsi la generation d'electrons secondaires, d'electrons auger et diff6rents types de radiation, tels
les rayons X et 1'infrarouge.
Avec Ie MEB, il est done possible de visionner des ^chandllons de coulis de ciment en
utilisant diverges techniques d'analyse. Pour les travaux de caract6nsation de la zone de
transition, 1'imagerie par dlectrons secondaires et 1'imagene par electrons r^trodiffuses ont ete
utilisees. Le type de microscope employ^ pour tous les travaux d'analyse etait un MEB de
marque Jeol 850A.
a) Imagerie par electrons secondaires (IES)
L'imagene par electrons secondaires (IES) est la technique la plus udlis^e au MEB pour
observer les caract^ristiques min^ralogiques et microstructurales de la mature solide. Comme
mentionn6 prdc^demment, les electrons secondaires sont des electrons arrach^s ^ la mature qui
subit un bombardement d'electrons provenant du MEB. Un detecteur situ6 pres de la surface de
1'echantillon (Fig. 3.2) capte ces electrons durant un balayage du faisceau 61ectronique incident et
Ie signal obtenu est prqjetd sur un dcran cathodique dont Ie balayage est synchronis^ avec celui de
la sonde ^lectronique. L'image obtenue est une image de contraste formee par les vanations du
flux d'electrons secondaires capt6s qui dependent principalement de la topographie de
I'^chantillon ainsi que de sa composition min^ralogique.
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Figure 3.1 - Interaction entre un faisceau d'electrons et la mature (d'apr^s [REGOURD, 1982])
Pour ^tudier la mineralogie et la microstructure de la zone de transition, un modele simple
roche/coulis de ciment a €t6 choisi. La roche se pr^sente sous forme d'une dprouvette de 2 cm de
diam^tre, ^ laquelle une surface a €\& polie jusqu'^ une granulom^trie de 4 |Lim. Les ^prouvettes
ainsi produites sont par la suite placdes dans des moules de plastique cylindriques dans lesquels
on verse du coulis de ciment. Apr^s moulage, les ^chantillons sont conserves en chambre humide
(100% h.r.) et, une fois la p^riode de munssement termin^e, ceux-ci sont demoules puis rompus
au contact roche/coulis (Fig 3.3).
La partie du coulis de ciment durci qui 6tait en contact avec la roche est plac^e dans un
dessiccateur contenant de la dri^rite pour ass^chement. Lorsque 1'echantillon est suffisamment
asseche, il est plac6 sous vide puis m6tallis6 avec une pellicule conductdce constituee d'un
melange d'or-palladium pour 1'observation au MEB.
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b) Imagerie par electrons retrodiffuses (IER)
Cette technique a €t6 utilise principalement par SCRIVENERet coll. [1984, 1988a,1988b
et 1988c] pour 6tudier 1'hydratation des pates de ciment Portland ainsi que la min^ralogie et la
microstmcture de la zone de transition.
Le principe general de cette technique d'analyse est que les electrons retrodiffus^s sont
des electrons qui proviennent des interacdons ^lastiques du faisceau d'electrons incident (MEB)
avec la mature. Lorsque ceux-ci rebondissent ^ la surface des ^chantillons, ils perdent tres peu
d'^nergie et leur intensity (leur nombre) d6pendra du poids atomique moyen de la mature
rayonn^e. Un detecteur situ6 pr^s de la surface de I'^chantillon capte ces electrons durant Ie
balayage du faisceau ^lectronique incident et Ie signal obtenu est projete sur un ^cran cathodique,
dont Ie balayage est synchronis^ avec celui de la sonde 61ectronique. L'image form6e est une
image ou les contrastes g^nerer obtenue par les variations du flux d'electrons retrodiffuses
dependent pnncipalement du poids atomique moyen de la mature observ6e.
Les electrons r^trodiffuses sont g6n6r6s ^ de plus grandes profondeurs dans la mature que
les electrons secondaires (Fig. 3.4). Ainsi, 1'image obtenue par les electrons r6trodiffuses
poss^de, contrairement ^ celle obtenue par les electrons secondaires, peu de resolution spatiale, ce
qui nuit a 1'observation de la topographie. De plus, afin d'obtenir une image avec Ie meilleur
contraste possible, la surface de 1'echandllon doit etre parfaitement lisse (1 [im) pour eviter que
les electrons r6trodiffus6s soient affects par la topographie.
L'avantage d'utiliser cette technique d'analyse pour 1'etude des coulis de ciment est
qu'apr^s une metallisation au carbone il est possible de distinguer, en deux dimensions, la
min^ralogie et la microstructure des phases anhydres et hydrat^es du ciment. Etant donn6 que
1'intensit^ des electrons r6trodiffus6s est fonction du poids atomique moyen des materiaux
rayonnes (Tableau. 3.1), 1'image obtenue des grains de ciment anhydres sera claire, celle de la
portlandite sera gris pale et celles des autres min^raux hydrat^s seront un peu plus foncees. De
plus, 6tant donn^ qu'il y a beaucoup de carbone ^ 1'inteneur des pores, I'intensit^ des electrons
retrodiffus6s sera fortement diminuee et 1'image obtenue de ceux-ci sera tr^s fonc^e.
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Figure 3.4 - Profondeur d'emission des divers rayonnements dans la mature
(d'apr^s [SCRWENERetPRATT, 1984])
TABLEAU 3.1 - POIDS ATOMIQUE MOYEN DES PRINCIPALES PHASES ANHYDRES ET
HYDRAT6ES DU CIMENT (d'aprfes [SCRIVENER et PRATT, 1984])
Compose
3CaO. Si02
2CaO. Si02
3CaO. A1203
4CaO. A1203. Fe203
Ca(OH)2
3CaO. Al20s. 3CaS04. 32H20
(ettringite)
3CaO. A^OS. CaS04. 12H20
(monosulfoaluminate)
Silicate de calcium hydrate
Formule abr6g6e
CsS
C2S
CsA
C4AF
CH
C3A(CS), 32H
C3ACS12H
(1-1,5) C-S-(1,5-2)H
Poids atomique moyen
12,67
12,29
12,18
13,22
7,6
5,26
6,08
8,2-7,1
Dans Ie cadre de nos recherches, 1'utilisation de cette technique s'est limit^e ^ 1'etude, ^
jeune age, de 1'arrangement des grains de ciment anhydres au contact de la roche, car une etude
exhaustive, avec cette technique d'analyse bidimensionnelle, de la mineralogie et de la
microstructure de la zone de transition aurait demand^ trop d'analyses et de preparation
d'^chantillons.
40
Pour 6tudier 1'arrangement des grains de ciment anhydres au contact de la roche. Ie
module simple roche/coulis de ciment a 6t6 choisi. La roche se pr^sente sous forme d'un disque
de 2 cm de diametre, ^ laquelle une surface a 6t6 polie jusqu'^ une granulometrie de 4 |im. Les
disques ainsi produits sont par la suite enrob^s d'une feuille de plastique dont environ 2 cm
depassent afin de former un reservoir permettant de contenir Ie coulis de ciment vers6 sur la
surface polie de la roche. Apr6s Ie moulage des 6chantillons, ceux-ci sont conserves en chambre
humide (100% h.r.) et, une fois la p6node de murissement terminee, ceux-ci sont d^moules puis
places dans une solution d'ac^tone durant 24 heures pour arreter 1'hydratation. Apr^s cette
p^riode, les ^chantillons sont places sous vide pendant 4 heures pour permettre 1'evaporation de
1'ac^tone.
Etant donne que Ie lien entre Ie coulis et la roche ^ jeune age est tr^s fragile et de fa^on a
etre capable de faire une coupe perpendiculaire au contact sans rompre les 6prouvettes, celles-ci
sont plac^es dans une r6sine ^ base d'^poxyde. Par la suite, lorsque la resine est suffisamment
dure (environ 24 heures), les 6prouvettes sont couples puis polies b la pate de diamant, jusqu'a
une granulom^trie de 1 (im. Finalement, une fois la periode de polissage terminee, les
eprouvettes sont m^tallisees avec une pellicule de carbone, puis observees au MEB.
3.2.2 Analyse par diffraction aux ravons X (DRXt
La diffraction aux rayons X est une technique d'analyse qui permet d'identifier la nature
mineralogique des matdriaux solides. Elle est tr^s utilis^e dans Ie domaine des matenaux
cimentaires, car elle permet d'^tudier rapidement les diff^rentes transformations min^ralogiques
qui se produisent dans les matenaux exposes aux diverses conditions environnementales.
La diffraction des rayons X provient, en resume, de 1'interaction elastique d'un
rayonnement X (R.X.) incident avec les atomes (T un corps solide. L'^nergie, done la longueur
d'onde du rayonnement ayant subi ce type d'interaction, est presque inchang6e. II y a alors
diffusion et, par 1'interference des divers rayons diffuses, on observe des ph6nom^nes de
diffraction [CARLES-GIBERGUES, 1990]. De plus, lorsqu'un cnstal est irradie par un faisceau
parall^le de R.X. monochromatique, les atomes du plan r6ticulaire superficiel diffusent (Fig. 3.5),
mais, contrairement ^ ce qui se passe dans la r^flexion de la lumiere, cette r^flexion n'existera et
ne sera intense que si Ie rayonnement X est en phase et obdit ^ la loi de Bragg :
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2d sin 0 = K ^ (3-1)
ou d : distance entre les plans r^ticulaires p et pi (A)
0 : angle que fait Ie faisceau de rayons X incident avec les plans reticulaires (°0)
^ : longueur d'onde du rayonnement X (A)
K : une constante entire (1, 2, 3,...)
Ainsi, pour ddfinir les min^raux presents dans un ^chantillon ^ 1'aide d'un spectre de
diffraction aux rayons X (de longueur d'onde (k) connue), il suffit d'associer les angles (0)
mesures des pics de diffraction aux distances (d) entre les plans reticulaires pour toutes les series
de plans r^ticulaires propres ^ chacun des min^raux.
Rayons X
incident
(^)
Rayons
diffractes
1
P2
Figure 3.5 - Representation de la diffraction aux rayons X
a) Diffraction aux rayons X sur des poudres (DRX-poudre)
FARRAN [1956] a 6t6 Ie premier ^ udliser la DRX-poudre pour 1'^tude min^ralogique
ponctuelle et qualitative de la zone de transition. A 1'aide de poudres recueillies par grattage de
la pate, qui avait €\,€ mise en contact avec un granulat, il identifia certains min6raux sans se
pr^occuper de la distance exacte par rapport ^ 1'interface pate/granulat.
Le choix d'utiliser la DRX-poudre comme technique de caracterisation est base sur la pos-
sibilit6 qu'offre cette technique d'analyse de suivre semi-quantitativement la distnbution de
certains min^raux hydrat^s du ciment (CH, Aft et C-S-H) dans la zone de transition. En principe,
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lorsque les ^chantillons analyses proviennent de la meme pate et si la granulometrie des
echantillons de poudre est inf^neure b 10 (im, la vadation des intensites relatives des pics de
diffraction aux rayons X d'un mineral donn^ repr^sente la vanation de ces concentrations.
Pour 6tudier la variation des concentrations de certains min^raux hydrates du ciment (CH,
Aft et C-S-H) par rapport b la distance ^ 1'interface, Ie module simple roche/coulis de ciment a ete
choisi. La roche se pr^sente sous forme d'un disque de 4,4 cm de diam^tre, ^ laquelle une sur-
face a €\€ polie jusqu'^ une granulom^tne de 4 p-m. Les disques ainsi produits sont par la suite
enrob^s d'une feuille de plastique, dont on laisse d^passer environ 5 cm afin de former un reser-
voir permettant de contenir Ie coulis de ciment vers6 sur la surface polie de la roche.
Apr^s Ie moulage des eprouvettes, celles-ci sont conserv6es en chambre humide (100%
h.r.) pendant une p^node de munssement donn^e. Lorsque celle-ci est tennin^e, les eprouvettes
sont demoulees puis rompues au contact roche/coulis. La partie du coulis est par la suite mise
dans un dessiccateur, contenant de la driente, pendant une p^dode de 24 heures. Une fois cette
p^riode d'ass^chement terminee, les 6prouvettes sont soumises a des abrasions successives a
F aide d'un papier abrasiftr^s resistant au carbure de silicium (de marque Struers) de grain 500.
Si 1'on veut observer la variation des concentrations des mineraux sur des tranches
d'epaisseur (1) constantes par rapport au contact de la roche, on suppose que la zone de transition
poss^de la meme density (p) que celle du coulis de ciment durci. Ainsi, la quantity (m) de poudre
a etre recueillie, pour une surface connue (A), est:
m=lpA (3-2)
ou m : masse de poudre ^ recueillir (mg)
1 : epaisseur de la tranche abras^e (cm)
p : density du coulis de ciment durci (mg/cm3)
A : aire de la surface abrasde (cm2)
Pour pouvoir 6tudier correctement les vanations de concentration par tranche de 10 |im,
60 ^prouvettes ont €\.€ moul^es afin d'obtenir suffisamment de poudre (> Ig) ^ analyser. La me-
sure de Fintensit^ relative pour la portlandite (CH) se fait ^ partir du plan (101) (d = 2 638 A) et,
pour 1'ettnngite, ^ partir de son plan (001) (d = 9,73 A). Cette mesure est obtenue par la hauteur
du pic divis^e par la hauteur du font continu (Ip) (Fig. 3.6). Pour Ie C-S-H, 6tant donne qu'il est
un gel vitnfid, 1'intensity relative est determinee par la mesure de Faire de la bosse situee entre
environ 14 et 24°0 sur un spectre obtenu par DRX utilisant un tube au cobalt (Co) (Fig. 3.7).
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Une fois les valeurs des intensitds relatives recueillies, celles-ci sont trac^es sur un gra-
phique dont 1'abscisse repr^sente la position des analyses par rapport ^ la distance ^ 1'interface.
CH
(101)
1(111)
Figure 3.6 - Mesure des intensites relatives des pics sur un diagramme de DRX
AAyvA-
w vT T
C-S-H » x»y
°0 Co Ka
24 22 20 1 14 12
Figure 3.7 - Mesure de la surface du C-S-H
44
b) Diffraction aux rayons X sur des solides (DRX-solides)
L'utilisation de la DRX-solide pour ^tudier la zone de transition a 6te developp^e par
GRANDET et OLLIVIER [1980]. L'avantage de cette technique d'analyse reside dans Ie fait qu'il
est possible d'observer qualitadvement la min^ralogie pr^sente dans la zone de transition, sans
devoir recourir ^ une grande quandt6 d'^chantillons. Cette technique consiste ^ observer la
min^ralogie pr6sente ^ la surface d'un corps solide situ6e dans Ie plan de rayonnement X. Par
1'abrasion successive du coulis de ciment durci qui etait en contact avec la roche, on peut ainsi
observer les principales phases hydrat^es dans la zone de transition.
En plus de caract6riser qualitativement la min6ralogie se trouvant dans la zone de
transition, cette technique a 1'avantage de caract^nser 1'orientation pr6f6rentielle des cnstaux de
portlandite, dont Ie plan ((001) - d = 4,90 A) aurait tendance a crottre perpendiculairement au
contact de la roche.
Pour 6tudier cette orientation pref6rentielle dans la zone de transition, il faut utiliser un
couple de rates appartenant a deux families de plans differents, dont Ie plan d'orientation du
cristal analyse. Ainsi, pour caracteriser 1'onentation des cristaux de portlandite (001), la rate de
diffraction correspondant ^ ce plan, ainsi que celle index^e ((101) - d = 2,638 A), sont choisies.
Une fois Ie couple de plans r6dculaires choisis, on mesure sur Ie spectre de diffraction aux
rayons X, les intensit^s (I) des pics correspondants, par rapport au fond continu, puis on calcule
leur rapport (R):
, _ 1(001)
L=K10T) ^-J
En operant sur des poudres, les fiches JCPDS donnent pour ces raies de portlandite un
rapport Ro 6gal ^ 0,74. A partir de cette constante, on peut, par Ie rapport R/Ro, definir un indice
d'orientation (Io) qui vaut dans Ie cas de la portlandite :
(I(001)/I(101))
~OJ4^
Ainsi, pour d^finir si la portlandite se d^veloppe avec une onentation pr^ferentielle, une
valeur sup^rieure ^ 1 est, en pnncipe, une indication de d^but d'orientation. De plus, grace a
cette technique d'analyse, il est aussi possible d'6valuer la limite d'onentation des cnstaux de CH
45
vers 1'inteneur du coulis de ciment durci. Pour determiner cette limite, on constmit un graphique
semi-logarithmique representant la courbe :
Io=f(logd) (3-5)
ou Io : indice d'onentationdelaportlandite
d : distance mesur^e par rapport b 1'interface (pjn)
Pour etudier qualitadvement la min^ralogie et 1'orientation pr^ferentielle des cnstaux de
CH, Ie module simple roche/coulis de ciment a et6 choisi. La roche se presente sous forme
simple d'une eprouvette de 2 cm de diam^tre, ^ laquelle une surface a 6te polie jusqu'^ une
granulometrie de 4 |im. Les ^prouvettes ainsi produites sont par la suite plac^es dans des moules
de plastique cylindriques dans lesquels on verse du coulis de ciment. Apr^s moulage, les
^prouvettes sont conserv^es en chambre humide (100% h.r.) et, une fois la penode de
murissement termin^e, celles-ci sont d^moul^es puis rompues au contact roche/coulis.
La partie du coulis de ciment durci est par la suite installee dans un porte-^chantillon
(sp^cialement adapte pour contenir une pastille solide) pour etre analysee par diffraction aux
rayons X. Apr^s la premiere lecture, les eprouvettes subissent des abrasions successives a 1'aide
d'un papier abrasif tr^s resistant au carbure de silicium (de marque Stmers) de grain 500. La
quantity (m) de poudre ^ etre recueillie, pour chaque tranche d'abrasion, est d6finie selon
1'epaisseur (1) qui a ete choisie pour etre analysee selon 1'equation 3-2.
A partir des informations recueillies, un graphique semi-loganthmique representant
1'indice d'orientation (Io) de la portlandite en fonction de la distance (d) par rapport h 1'interface
est trac6 puis analyse.
3.2.3 Analyse thermogravimdtrique (ATGt
Cette technique d'analyse a tr^s peu et6 utilise pour caract^dser la zone de transition. A
notre connaissance, seuls ZHI-YUAN et XIO-ZHONG [1986] ont employe une technique similaire,
avec 1'utilisadon d'un calonm^tre diff6rendel (DSC), pour etudier la portlandite et la calcite dans
les 50 premiers (im au contact d'une plaque m^tallique de zinc.
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Le principe de cette technique d'analyse est qu'un 6chantillon de poudre min^rale est
placee dans une chambre isolee thermiquement. En chauffant F^chantillon, les mineraux se
d^composent lorsque leurs points de reaction sont atteints. Connaissant la temperature de
transformation de ces mineraux, ainsi que leur composition chimique, il est alors possible, par
F6tude des pertes de masse enregistrdes lors des transformations, de determiner leur
concentration dans I'^chantillon.
L'avantage d'utiliser un appareil diff^rentiel thermogravimetnque pour 1'^tude de la zone
de transition est qu'il peut permettre d'obtenir des valeurs quantitatives de certains mineraux
hydrates du ciment, telle la portlandite. Etant donn6 que la portlandite est, semble-t-il. Ie mineral
traceur de la zone de transition, il est alors int^ressant de connaitre ses concentrations de meme
que ses variations par rapport au contact de la roche. De plus, avec cette technique d'analyse, il
est possible d'evaluer qualitativement les variations du contenu de min^raux de ciment hydrates
dans la zone de transition ^ 1'aide des mesures des variations du pourcentage de perte de masse
enregistrees a 1000° C (Fig. 3.8).
Pour etudier la variation des concentrations du CH, de meme que la variation du
pourcentage de perte de masse a 1000° C, par rapport ^ la distance ^ 1'interface, Ie module simple
roche/coulis de ciment a et6 choisi. La roche se pr^sente sous forme d'un disque de 4,4 cm de
diam^tre, a laquelle une surface a €\& polie jusqu'^ une granulometne de 4 (im. Les disques ainsi
produits sont par la suite enrobes d'une feuille de plastique dont environ 5 cm d^passent afin de
former un reservoir permettant de contenir du coulis de ciment vers6 sur la surface polie de la
roche. Apr^s Ie moulage des ^prouvettes, celles-ci sont conservees en chambre humide (100%
h.r.) jusqu'^ une p^node de munssement donn^e. Lorsque celle-ci est termin^e, les eprouvettes
sont d^moul^es puis plac^es 7 jours dans un dessiccateur ou un lit de cristaux de NaOH a ete
install^ pour ass6cher les 6prouvettes et emp^cher une carbonatadon. Une fois cette periode
d'ass^chement termin^e, les dprouvettes sont rompues (Ie plus souvent, elles Ie sont deja) et la
partie du coulis de ciment durci est soumise ^ des abrasions successives ^ 1'aide d'un papier
abrasif tr^s resistant aux carbures de silicium (de marque Struers) de grain 500.
Approximativement 35 mg de poudre sont recueillis pour chaque tranche d'abrasion et environ
20 a 25 mg de poudre sont utilises pour chaque analyse. La determination de la distance (1) de la
tranche d'abrasion par rapport a la distance ^ 1'interface est d^termin^e par 1'^quation (3-2).
Sur un spectre d'ATG, la transfonnation de la pordandite se situe aux environs de 450 C
(Fig. 3.9).
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Sachant que Ie pourcentage de perte de masse (d%TG) du CH, entre Ie debut (1) et la fin
de la reaction (2), est attribuable ^ 1'evaporation de 1'eau, selon 1'equation (3-6):
1 mole Ca(OH)2 = 1 mole CaO + 1 mole H^O (3-6)
74g 56g 18g
Ie % de CH dans 1'eprouvette est determine par :
% CH = d%TG * 74/18 (3-7)
Une fois les informations recueillies, pour suivre les variations de concentration de CH
ainsi que les variations du pourcentage de perte de masse (enregistrees a 1000° C), des
graphiques dont Fabscisse est la distance par rapport a 1'interface (d) sont traces puis analyses.
3.2.4 Analyse par traceur alcalins
Pour determiner si une partie du m^canisme de formation de la zone de transition
correspond aux hypotheses de MASO [ 1980], c'est-a-dire que la formation des mineraux hydrates
de la zone de transition proviendrait, en partie, d'un diff^rentiel de concentration ionique entre Ie
coeur du coulis et la zone d'interface roche/coulis, un essai utilisant un melange de ciment
addition^ de 3% d'alcalis (1,5% NaOH et 1,5% KOH) a €\& udlis^. L'objectif de cette methode
d'analyse est de d^terminer si les alcalis, lesquels ne forment pas de mineraux particuliers dans Ie
coulis de ciment durci, vont migrer par diffusion et se concentrer dans la zone de transition.
Le module simple roche/coulis de ciment a €\,€ choisi pour 6tudier les variations de
concentration d'alcalis pr^s de 1'interface. La roche se pr^sente sous fonne d'un disque de
4,4 cm de diam^tre, ^ laquelle une surface a et6 polie jusqu'a une granulometrie de 4 (im. Les
disques ainsi produits sont par la suite enrob^s d'une feuille de plastique qui d^passe d'environ
5 cm afin de former un reservoir permettant de contenir Ie coulis de ciment vers6 sur la surface
polie de la roche. Apr^s Ie moulage des ^prouvettes, celles-ci sont conserv^es en chambre
humide (100% h.r.) pendant une p6riode de murissement donn6e. Lorsque celle-ci est terminee,
les 6prouvettes sont d6moul6es puis rompues au contact roche/coulis. La partie du coulis est par
la suite mise dans un dessiccateur, contenant de la driente pendant une penode de 24 heures.
Une fois cette p^riode d'ass^chement terminee, les ^prouvettes sont soumises ^ des abrasions
successives ^ F aide d'un papier abrasif tr^s resistant aux carbures de silicium (de marque Struers)
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de grain 500. La determination de la distance (d) de la tranche d'abrasion par rapport a
1' interface est d6termin6e par 1'equation (3-2).
L'analyse chimique des ^chantillons recueillis a et6 r^alis^e par absorption atomique sur
des solutions contenant les poudres de coulis de ciment hydrat^, pr^alablement oxyd^es ^ 1'acide
perchlonque (HC104), selon la norme ASTM G-25 (1983). Une fois les informations recueillies,
pour suivre les variations de concentration des alcalis pr^s du contact, des graphiques dont
1'abscisse est la distance par rapport ^ 1'interface (d) sont traces puis analyses.
3.3 Caracterisation des proprietes de transfert de la zone de transition
Pour caract^nser les propriet^s de transfert de la zone de transition, deux nouvelles
m^thodes d'analyse, basees sur Ie flux de migration des ions, ont et^ utilis^es. La premiere utilise
la migration d'ions caus^e par un diff^rentiel de concentration et la deuxi^me par un champ
electnque de faible intensity.
L'objectif est de mesurer de fa^on directe ou indirecte Ie flux des ions traversant des
^prouvettes de roche inject^e dont, pour une meme section, la quantity de pate de ciment reste
toujours la meme; seuls Ie nombre et F^tendue des contacts roche-coulis changent (Fig. 3.10). En
principe, si la zone de transition poss^de une diffusivit6 plus importante que celle du reste de la
pate, il en resultera une plus forte migration des ions pour les ^chantillons ayant Ie plus grand
nombre de contacts roche-pate de ciment.
De plus, pour 6valuer les propri^s de transfert de la zone de transition, des mesures sur
des eprouvettes constitutes essentiellement de pate de ciment durci ou de roche sont r^alisees
(Fig. 3.11).
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Figure 3.10- Representation des ^prouvettes de roche mjectee
Figure 3.11 - Representation des 6prouvettes de roche et de coulis
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3.3.1 Methode d' analyse oar diffusion des ions chlore
La migration des ions en solution est reli^e essentiellement ^ un gradient de concentration.
Ce phenom^ne est exprim6 par la premiere lot de Pick [FREEZE et CHERRY, 1979]:
Fx = -D dC/dx (3-8)
ou Fx : flux des ions dans la direction x, exprim6 en mole cm-2s-1 de 1'ion
dC/dx : gradient de concentration, exprim^ en mole cm-4
D : coefficient de diffusion, exprime en cm2s-1
Dans un milieu poreux. Ie coefficient de diffusion (D) tient compte de la porosite du
milieu ainsi que de 1'adsorption des ions par Ie milieu poreux. En pnncipe, il est preferable
d'utiliser un coefficient de diffusion dite apparente (D*), dont la valeur tienne compte des
phenom^nes de retard (pr^cipitation et adsorption). Etant donn6 la difficult^ de mesurer ces
ph^nom^nes, pour 1'ensemble des essais, nous consid^rons que les phenom^nes de retard sont
negligeables et que:
D* = D (3-9)
Pour connaltre Ie coefficient de diffusion apparente, on utilise des cellules a double
reservoirs (de volumes VI et V2), contenant des solutions de concentration Ci et €2 en ions
chlore, s^par^s au centre par un 6chantillon de section (A) et d'^paisseur (L) connues (Fig. 3.12).
Selon PAGE et coll. [1981], Ie flux Fx p6n6trant dans Ie reservoir V2 est donn6 par :
Fx=V2/AdC2/dt (3-10)
en incluant 1'^quadon (3-8) dans (3-10), on obtient, en regime ^tabli:
dC2/dt = D*A(Ci-C2)/LV2 (3-11)
qui s'ecrit, avec la condition aux limites Ci»»C2:
dC2=D*ACidW2L (3-12)
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ou dC2 : accroissement de concentration en ion Cl' dans Ie compartiment aval pendant
1'intervalle de temps dt
Le coefficient de diffusion apparente (D*) est la caracteristique des propnetes de transfert que
nous utilisons comme base de comparaison entre les 6chantillons.
•Vis de
'serrage
Bouchon
d'evacuation
^
Reservoir
V1
350ml
NaCI
Reservoir
V2
350ml
NaOH
KOH
E^chantillon
Figure 3.12- Representation de la cellule de migration par diffusion ionique
a) Description de I'essai
Huit 6chandllons servent ^ cet essai :
• un disque de roche granidque (R);
• un disque de coulis de ciment (P);
• deux disques de roche pr^alablement perc^s d'un trou de 50 mm de diametre puis injectes
de coulis de ciment (Ti);
• deux disques de roche prealablement perces de 11 trous de 15 mm de diametre puts
injects de coulis de ciment (TH);
• deux disques de roche pr6alablement perc^s de 69 trous de 6 mm de diam^tre puts injectes
de coulis de ciment (T69).
Toutes les 6prouvettes 6taient sous forme de disque circulaire de 110 mm de diam^tre et
d'environ 3,50 mm d'epaisseur. Dans les cellules de diffusion, la section (A) qui permet un
^coulement des ions est de 90 mm. Le tableau 3.2 donne les caract^ristiques physiques de
chacune de ces ^prouvettes.
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TABLEAU 3.2 - CARACTERISTIQUES DES EPROUVETffiS POUR LES ESSAIS DE
DIFFUSION IOMQUE
Type Nombre Diam^tre Epaisseur (L) Surface de la Surface du coulis
d'eprouvette detrou destrous des 6prouvettes roche disponible a disponible a
(mm) (mm) 1'ecoulement 1'^coulement
(cm^) (cm^)
roche (R)
pate (P)
RP-TIA
RP-TIB
RP-THA
RP-THB
RP-T69A
RP-T69B
1
1
11
11
69
69
50
50
15
15
6
6
3,5
3,2
3,6
3,9
3,5
3,65
3,95
3,65
63,61
43,98
43,98
44,17
44,17
44,10
44,10
63,61
19,63
19,63
19,44
19,44
19,51
19,51
L'injection des ^prouvettes se fait a 1'aide d'un reservoir, ferm6 herm^tiquement,
pr6alablement rempli de coulis, dans lequel on retrouve une entree (partie sup^neure) permettant
d'appliquer une pression d'air et une sortie (partie infeneure) permettant au coulis de s'ecouler
librement vers les moules d'injection (Fig. 3.13). Les eprouvettes sont disposes b 1'inteneur des
moules de sorte que les trous dans la roche soient ^ la verticale pour favonser un remplissage
parfait de ceux-ci. La penetration du coulis ^ l'int6neur des moules se fait par la base pour
minimiser 1'entrainement de bulles d'air et favoriser leur evacuation s'il y a lieu.
Apr^s injection des ^prouvettes, celles-ci sont muries 7 jours a 100% h.r. puis placees
dans de 1'eau satur^e en chaux pendant 3 jours. Par la suite, elles sont d6saerees sous 1'eau
pendant 16 heures avant leur mise en place dans les cellules de diffusion.
Au d6but de 1'essai, les deux compartiments sont remplis avec une solution aqueuse de
NaOH (1 g/L) et de KOH (20 g/L), solution ^ pH 13 utilise pour 6viter un lessivage trop
prononce des min^raux constituant Ie coulis de ciment. De plus, dans Ie compartiment amont
(Vi), on introduit des chlorures (sous forme de NaCl) ^ une concentradon de 20 g de Cl~ par litre.
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d'injection
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d'injection
Figure 3.13 - Representation du montage servant ^ 1'injection des coulis dans la roche
Durant 1'essai, d'une dur^e d'environ 3 mois, Ie compartiment aval est vidange a plusieurs
reprises pour des analyses, puis recharge avec une nouvelle solution de meme composition
initiale de KOH et de NaOH. De plus, la solution amont n'est jamais changee lors des essais.
Toutes les mesures des concentrations en ions chlore des solutions sont faites par potentiometde.
3.3.2 Analyse par champ 61ectrique de faible intensity
Le deuxieme type d'essai que nous utilisons est bas6 sur la migration des ions chlore sous
F action d'un champ 61ectnque constant. La relation math^matique entre Ie flux de migration est
donn^e par 1'equation de Nemst-Plank [BOCKRIS etREDDY, 1970] :
ou Fx
dC/dx
D
c
Fx=DCzFX/RT-DdC/dx
flux des ions Cl" dans la direction x, expnm6 en mole cm"2 s-l de Cl~
gradient de concentration expnm6 en mole cm"4
coefficient de diffusion apparente expnm6 en cm2 s-1
concentration des ions Cl~, au point x, exprim^e en mole cm'3
(3-13)
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zF
x
R
T
charge port^e par une mole d'ions exprim^e en coulomb mole"1
champ electnque exprim^ en volt cm"1
constante des gaz parfaits expnm6e en joule K-1 mole"1
temperature expnm^e en degr6 K
Des cellules ^ deux reservoirs contenant des 61ectrodes d'acier inoxydable ont 6t6
fabnqu^es(Fig.3.14).
Cathode
Bouchon
d'evacuation
Vis de
serrage
Sortie
des gaz
Anode
v
Echantillon
Figure 3.14- Representation de la cellule de migration par champ electnque
La particularity de ce type d'essai est que, sous 1'influence d'un champ ^lectrique
constant, un courant ^lectrique (i) est produit par la migration des ions ^ l'int6rieur de
1'echantillon. Puisque Ie flux de migration est en partie fonction de la diffusivit^ du milieu, nous
caracterisons les echantillons ^ partir de ce courant electrique. De plus, afin de quantifier la
contribution de la zone de contact par rapport au reste du coulis de ciment durci (comme
param^tre de comparaison entre les ^prouvettes), nous utilisons la density de courant (I):
I=VS
ou I : densite de courant expnm^e en A cm-2
i : courant 61ectnque exprim6 en A
S : surface (Tecoulement expdm^e en cm2
(3-14)
C'est-a-dire que, plus la density de courant est 61ev6e, plus Ie milieu est perm6able.
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a) Description de I'essai
Cinq ^chantillons sont pr6par6s pour cet essai:
• un disque de roche granitique;
• un disque de coulis de ciment;
• un disque de roche prealablement perc6 d'un trou de 50,8 mm (2 pouces) de diam^tre puis
injectd de coulis de ciment (Ti);
• un disque de roche pr6alablement perc6 de 16 trous de 12,7 mm (1/2 pouce) de diametre
puis injects de coulis de ciment (Ti6);
• un disque de roche pr^alablement perc6 de 64 trous de 6,35 mm (1/4 pouce) de diametre
puis injects de coulis de ciment (T^).
Tous les ^chantillons sont des disques de 95 mm de diam^tre et de 10 mm d'epaisseur. Le
tableau 3.3 donne un resume des caract^nstiques des ^chantillons.
TABLEAU 3.3 - CARACTERISTIQUES DES 6CHANTILLONS POUR LES ESSAIS PAR CHAMP
ELECTRIQUE
Type Nombre Diam^tre Epaisseur (L) Surface de la Surface de la pSte
d'^prouvette de trou des trous des 6chantillons roche disponible ^ disponible a
(mm) (mm) F^coulement 1'ecoulement
(cm^) (cm 2)
roche (R)
pate (P)
roche-pate
(Ti)
roche-pate
(Tl6)
roche-pate
(T64)
1
16
64
50,8
12,7
6,35
10
10
10
10
10
56,74
36,47
36,47
36,47
56,74
20,27
20,27
20,27
Au d6but de 1'essai, Ie compartiment amont (Vi) (Fig. 3.14), situ6 du c6t6 de la cathode,
est rempli avec une solution chargde en chlorures (sous forme de NaCl), ^ une concentration de
18,20 g/L de C1-. Le deuxi^me compartiment ¥2, situ6 du c6t6 de 1'anode, est rempli avec une
solution aqueuse de NaOH (30 mL/L, ION). Tout au long de Fessai, la difference de potentiel
appliqu^ aux homes des 61ectrodes est de 5 volts, ce qui, selon la configuration du montage,
reprdsente un champ electrique de 0,237 volt/cm. Le choix d'un faible champ ^lectrique a pour
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but de diminuer les possibilites d'augmentadon de temperature ce qui fausseraient les resultats.
De plus, afin de maintenir constant Ie plus longtemps possible Ie gradient de concentration dC/dX
^ Finterieur des cellules, on vidange les deux reservoirs durant 1'essai.
3.4 Materiaux utilises
Le type de roche utilise pour 1'ensemble des travaux 6tait du granite gris, dont Ie diam^tre
moyen des grains etait d'environ 2,5 mm. Pour la majority des essais, Ie granite utilise provenait
de la region de Bebee, au sud du Quebec. Seul Ie granite utilise pour les essais par diffusion
ionique provenait de France.
Plusieurs types de ciment Portland ont 6te utilises dans Ie cadre de ces travaux de
recherche:
• un ciment ordinaire (CPA 55);
• un ciment ordinaire (type 10);
• un ciment resistant aux sulfates (type 50);
• un ciment rebroye, resistant aux sulfates (type 50r);
• un ciment ultrafm (Blue Circle).
Les caract^ristiques chimiques de ces materiaux sont presentees dans Ie tableau 3.4. De
meme, les distributions granulometnques sont present^es a la figure 3.15.
Pour F6tude des facteurs qui affectent la zone de transition, on a utilise de la fumee de
silice ainsi que du superplastifiant ^ base de sulfonate de naphtal^ne (Disal). De plus, un agent
expansif ^ base de poudre d'aluminium a 6t6 utilise afin d'etudier 1'effet du gonflement du coulis
sur la zone de transition.
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TABLEAU 3.4 - CARACTERISTIQUES CHIMIQUES ET PHYSIQUES DES CIMENTS ET DE LA RJMEE
DE SILICE (%)
Type de
cunent
Type 10
CPA55
Type 50
Type 50
rebroy6
Blue
Circle
Fum6e
de silice
Si02
20,8
21,4
21,9
21,6
20,2
94,0
Al20s
4,1
5,3
3,9
3,1
5,5
0,8
Fe203
3,1
2,3
4,2
4,0
2,2
0,3
CaO
j3,4
64,0
64,8
61,4
65,3
0,3
MgO
2,5
1,4
1,7
4,4
0,9
0,4
SOs
2,9L
2,98
2,0
2,1
3,1
0,2
Na20
0,24
0,04
0,23
0,4
0,2
0,2
K20
0,80
0,49
0,66
0,5
0,6
0,8
Perte
aufeu
1,6
1,02
1,3
1,3
2,8
Insoluble
0,7
0,48
Chaux
libre
0,5
0,34
Finesse
(m2/kg)
338
320
363
600
900
18000
100 T
(0
w0
<a
Q.
0)
0)
CO
c
®
0
0
Q-
0
D type 50
^ type 10
A CPA55
X type 50r
X Blue Circle
1 10
Dimension des grains (^im)
Figure 3.15 - Distribution granulom^tnque des ciments
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CHAPITRE 4
ETUDE DE LA MINERALOGIE ET DE LA MICROSTRUCTURE
GENERALE DE LA ZONE DE TRANSITION
4.1 Introduction
Selon la documentation, il existe plusieurs modules qui d^cnvent la min6ralogie et la micro-
stmcture generale de la zone de transition roche/coulis de ciment ordinaire. Ces modeles different
principalement par la presence d'un film de C-S-H continu au contact de la roche, par 1'orientation
pr^ferentielle des cristaux de CH (soit horizontale ou verticale), par Ie d6veloppement en epitaxie
des cristaux de CH dans la zone de transition et, finalement, par la presence d'ettringite en contact
direct avec la roche et en forte concentration derri^re cette zone.
Afin de mettre en lumi&rc Ie module Ie plus repr^sentatif de cette zone, plusieurs techniques
d'analyse ont €\.€ utilis^es en parall^le. Ainsi, nous tenterons de voir si la combinaison de ces
techniques d'analyse permet d'obtenir une image spadale (3 dimensions) mieux detaillee de la zone
de transition. Dans 1'ordre d'utilisation, nous avons employ^:
• la microscopic ^lectronique ^ balayage (MEB);
• la diffraction aux rayons X sur solide (DRX-solide);
• la diffraction aux rayons X sur poudre (DRX-poudre);
• 1'analyse thermogravim^tnque (ATG).
4.2 Description des coulis de ciment utilises
Pour la plupart des essais, deux types de ciment portland ordinaires ont ete utilises : un ci-
ment fran^ais CPA 55 et un ciment canadien de type 10 (Tableau 3.4). Les coulis de ciment
fabriques avaient un rapport eau/ciment de 0,50 et les analyses ont 6t6 r6alisdes sur des 6prouvettes
ayant passe 7 jours en chambre humide (100% h.r.). Pour 1'ensemble de ces essais, la density des
coulis a 6te calcul^e et esdm^e ^1,8 g/cm3 (Annexe A). Le support de roche utilise comme contact
avec les coulis 6tait un granite provenant de la vUle de Beebe (Quebec) Canada.
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4.3 Presentation des resultats
4.3.1 Observation oar microscome electroniaue a balavaee fMEB)
Pour Ie coulis fait avec Ie ciment CPA 55, on observe sur la pate directement en contact avec
la roche de larges cristaux de CH relativement bien formes avec leur plan (001) principalement
onente de fa^on parallele a la surface de contact (Fig. 4.1 a). De meme, on note la presence d'envi-
ron 10% de cristaux de CH ayant un plan (001) perpendiculaire au contact (Fig. 4.1b). Derriere
ces cristaux, lesquels ont une epaisseur approximative de 0,5 a 1 (J-m, on remarque la presence d'un
film non CLntinu de C-S-H riche en calcium et la presence de plusieurs regions riches en Aft entre-
melees dans ce film (Fig. 4.1c).
(a) (b)
(c)
Figure 4.1 - Observation par MEB de 1'interface roche/coulis de ciment CPA 55
La zone de contact du coulis fait avec Ie ciment de type 10 presente une microstructure dif-
ferente de celle obs /ree precedemment. On remarque de petits cristaux mal formes de CH avec
leur plan (001) parallele a 1'interface (Fig. 4.2a). Cependant, la plupart des cristaux de CH obser-
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ves apparaissent orientes de fa^on perpendiculaire a 1'interface ou orientes au hasard dans la pate
(Fig. 4.2b). Dans certains cas, on retrouve meme des cristaux de CH qui paraissent croTtre ^ partir
du film non continu de C-S-H (Fig. 4.2c). Finalement, comme pour Ie ciment fran^ais, on note la
presence d'Aft ^ 1'interface, mais qui semble plutot croTtre legerement derriere Ie film de C-S-H
(Fig. 4.2d).
(a) (b)
(c) (d)
Figure 4.2 - Observation par MEB de 1'interface roche/coulis de ciment de type 10
4.3.2 Observation par diffraction aux rayons X sur solide CDRX-solide)
L'analyse par DRX-solide permet de determiner qualitativement la mineralogie qui est pre-
sente dans la zone de transition. De plus, en partant du principe que les cristaux de CH tendent a
avoir leur plan (001) parallele ^ 1'interface, cette technique d'analyse permet de caracteriser la limite
de cette orientation.
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Selon les spectres de DRX-solide obtenus ^ partir des coulis de ciment de type 10 et CPA
55 (Fig. 4.3 et 4.4), les differentes phases de produits de ciment hydrate et anhydre, se trouvant
directement au contact de la roche et au coeur des coulis, sont sensiblement les memes. La diffe-
rence majeure reside dans Ie fait que les intensit^s des raies de diffraction aux rayons X des cristaux
de CH, d'AFt et de carboaluminates hydrat^s sont, pour chacun des coulis, plus 61ev6es ^
1'interface que dans Ie reste du coulis de ciment durci.
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Figure 4.3 - Min^ralogie de 1'interface
roche/coulis de ciment type 10
T—T—I—1—T28 ' 24 '20' 16 ' 12
b)couUs
Figure 4.4 - Min^ralogie de 1'interface
roche/coulis de ciment CPA 55
64
L'analyse de 1'onentation pref^rentielle des cristaux de CH montre que Ie coulis de ciment
CPA 55, directement au contact de la roche, a un indice d'orientation tr^s eleve (Io = 5,4) compare
a celui du ciment canadien de type 10 (Io = 2,3) (Fig. 4.5 et 4.6).
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Figure 4.5 - Variation de 1'indice d'onentation des CH par rapport a la distance ^ 1'interface
(CPA55)
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Figure 4.6 - Variation de 1'indice d'orientation des CH par rapport ^ la distance ^ 1'interface
(type 10)
De plus, selon les graphiques, la limite d'orientation (do) du coulis de ciment CPA 55 est
d'environ 60 (J-m, mais celle du coulis de ciment de type 10 est mal definie 6tant donne la faible
orientation du CH dans cette zone. Ainsi, en se basant seulement sur ce seul entire, il serait pos-
sible que la zone de transition pour Ie contact roche/coulis de ciment de type 10 ne soit pas pr^sente.
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4.3.3 Diffracdon aux rayons X sur poudre (BRX-poudre)
Les r^sultats obtenus au MEB et par DRX-solide ont montr6 que la zone de contact
roche/pate de ciment avait une min^ralogie sensiblement la meme, mais que la microstmcture etait
diff6rente. De plus, selon I'^tude de 1'orientation pr6f6rendelle du CH, la zone de transition aurait
une 6paisseur bien ddfinie avec Ie ciment CPA 55, mais serait mal d^finie ou peut-etre absente avec
Ie ciment de type 10.
Puisque la zone de transition pour Ie coulis constitu^ avec Ie cunent de type 10 semble etre
peu existante, des analyses min^ralogiques semi-quantitatives sur des poudres obtenues par des
abrasions successives du contact roche/coulis de ciment ont €\.€ r6alis6es par diffraction aux rayons
X afin de determiner si cette zone est bel et bien pr6sente ^ 1'interface. Les phases hydrat^es du
ciment de type 10 qui ont €t6 6tudi6es sont Ie CH, 1'AFt et Ie C-S-H.
Selon les r^sultats pr6sent6s aux figures 4.7 et 4.8, la zone de transition serait constitute de
deux zones distinctes. Premi^rement, on retrouve, dans les 15 ^ 20 premiers (im, au contact de la
roche, une region ou Ie CH et 1'AFt sont en concentradon plus elev^e que ceUe trouv^e ailleurs dans
Ie reste de la pate. Deuxi^mement, dern^re cette zone, on en retrouve une autre ou ces memes
min^raux sont en plus faible concentradon que celle trouv^e aiUeurs dans Ie reste de la pate, jusqu'a
une valeur presque constante, aux environs de 150 (im.
La phase amorphe du C-S-H pr^sente une signature oppos^e ^ celles du CH et de 1'AFt
(Fig. 4.9), c'est-^-dire que la concentration est plus faible au contact et augmente jusqu'aux envi-
rons de 85 pm, puis, fmalement, diminue jusqu'aux environs de 150 urn pour rester constante.
0 200 400 600 800 1000
Distance ^ 1'interface (|iim )
Figure 4.7 - Concentration du CH par rapport ^ la distance ^ 1'interface
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Figure 4.9 - Concentration du C-S-H par rapport ^ la distance ^ 1'interface
4.3.4 Analyse quantitative par ATG
Afin de v^rifier quantitativement les r^sultats obtenus par la DRX-poudre, des analyses
thermogravim6tnques ont €\& r^alis^es sur environ 20 ^ 25 mg de poudre obtenus par des abrasions
successives d'un 6chandllon roche/coulis de ciment de type 10.
Selon ces analyses (Fig. 4.10), les r^sultats confirment clairement ceux obtenus par la
DRX-poudre. L'^chandllon pr6sente une forte concentration de CH en contact avec la roche, dimi-
nuant aux environs de 80 (im, puis remontant jusqu'aux environs de 150 (im. De plus, selon les
variations du pourcentage de perte de masse (enregistr^ ^ 1000° C) par rapport au contact de la
roche. Ie contenu de min^raux hydrat^s de ciment serait plus 61ev6 ^ 1'interface et diminuerait vers
l'int6rieur du coulis de ciment jusqu'^ une valeur constante situ6e aux environs de 140 (im (Fig.
4.11).
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n est int^ressant de constater que la zone ou la concentration en CH est la plus faible ne cor-
respond pas a une zone de plus faible perte de masse. Cela mdiquerait qu'il y aurait un ou d'autres
produits d'hydratadon presents dans cette zone et qui seraient en quandte probablement plus ^levee
que partout ailleurs dans Ie reste du coulis de ciment durci. Selon les analyses faites par DRX-
poudre, ce serait possiblement du C-S-H puisque c'est lui que 1'on a retrouve dans les analyses.
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Figure 4.10 - Variations de la concentration du CH par rapport a la distance a 1'interface
(10-0.5-7J)
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Figure 4.11 - Variations du pourcentage de perte de masse (1000° C) par rapport a la distance a
Hnterface (10-0.5-7J)
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4.4 Representation schematique de la zone de transition
Sur la base des resultats obtenus par MEB et DRX-solide, la zone de transition roche/coulis
de ciment Portland ordinaire ne peut etre r^duite ^ un simple module min^ralogique et microstmctu-
ral. En effet, meme si les analyses ont montr6 que la min^ralogie des coulis de ciment ordinaire
CPA 55 et de type 10, directement en contact avec la roche, etait sensiblement la meme, leur
microstmcture 6tait par contre diff^rente.
Cependant, certaines caracteristiques importantes peuvent etre considerees:
• il y a une region riche en CH qui n'est pas continue au contact de la roche, dans laqueUe les
cristaux de CH peuvent etre parall^les, peq)endiculaircs ou desonentes;
• derri^re cette couche, on retrouve un film non continu de C-S-H, nche en calcium;
• les cristaux d'ettringite (AFt) se pr^sentent parfois entremel^s dans Ie film de C-S-H ou der-
riere celui-ci;
• finalement, aucune presence de croissance en epitaxie des cristaux de CH vers 1'interieur
des coulis, avec leur plan (001) parall^le ^ 1'interface, n'a ete observ^e.
Pour ce qui est de 1'dtendue ou de I'^paisseur de la zone de transition, les resultats des ana-
lyses par DRX-solide combines ^ ceux des analyses par DRX et ATG sur des poudres ont montre
que 1'onentation pr^f^rentielle des cristaux de CH n'est pas un entire necessaire ou suffisant a sa
determination. En fait, etant donn6 la faible orientation des cnstaux de CH pour Ie coulis a base de
ciment de type 10, il se peut, selon les bases de cette technique, que la zone de transition soit
absente pour ce type de coulis. Cependant, les analyses semi-quantitatives et quantitatives par
DRX et par ATG sur des poudres ont r6v616 la presence d'une zone d'environ 140 U 50 (im ou les
concentrations des produits hydrat^s du coulis de ciment durci 6taient differentes.
De plus, selon les analyses plus d^taillees de ces r^sultats, la zone de transition pourrait se
caract6nser en deux parties distinctes (Fig. 4.12):
• une zone nche en CH et en AFt dans les 20 premiers (im;
• une zone ou ces min^raux seraient en concentration plus faible que dans Ie reste du coulis de
ciment durci (20 ^150 (im).
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Finalement, selon les r^sultats de DRX, la zone plus pauvre en CH et en AFt pour Ie coulis
de ciment de type 10 (rapport E/C = 0,50) est une zone ou la concentration en C-S-H serait proba-
blement plus elevee que partout aiUeurs dans Ie reste du coulis de ciment durci.
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Figure 4.12 - Representation g6n6rale de la distnbudon des mineraux dans la zone de transition
4.5 Conclusion
Selon 1'ensemble des r^sultats recueillis, la zone de transition roche/coulis de ciment ordi-
nairc ne peut etre repr6sent6e par un simple module min^ralogique et microstructural. Des analyses
faites sur deux coulis de ciment Portland ordinaire (type 10 et CPA 55) ont montr6 que, meme si la
min^ralogie observe dans la zone de transidon 6tait sensiblement la meme, leur microstmcture etait
diff^rente. Selon les travaux de CARLES-GroERGUES et coll. [ 1993], cette difference proviendrait
du fait que Ie ciment Portland canadien (type 10) aurait une concentration plus 61ev6e en anhydnte
soluble et en h^mihydrate par rapport au ciment Portland frangais (CPA 55). Ainsi, etant donne
que ces min^raux se dissolvent plus rapidement que Ie gypse pour former de 1'ettnngite, Ie
remplissage rapide de la zone de transition par 1'ettringite aurait pour effet de laisser moins d'espace
disponible ^ la cnstallisation de la pordandite avec leur plan (001) parall^le b 1'interface.
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Pour Ie coulis ^ base de ciment de type 10 (rapport E/C = 0,50), dont la density a et6 ^valuee
^1,80 g/cm3, l'6paisseur de la zone de transition est d'environ 150 (im et serait divisee en deux
parties distinctes. La premiere, situee dans les 20 premiers (J-m au contact de la roche, serait une
region ou Ie CH et 1'AFt auraient des concentrations plus elevees que celles trouvees dans Ie reste
du coulis de ciment durci. La deuxi^me serait une region ou les concentrations de ces memes mine-
raux seraient plus faibles que celles trouvees dans Ie reste du coulis de ciment durci. De plus, selon
les analyses semi-quandtatives par DRX, la concentration en C-S-H, dans la deuxi^me partie de la
zone de transition, serait plus 61ev6e que partout ailleurs dans Ie reste du coulis de ciment durci.
De plus, les r6sultats ont montr6 que 1'orientation pr6f6rentieUe des cnstaux de CH n'est pas
un critere n^cessaire ou suffisant pour d^terminer la presence ou 1'^paisseur de la zone de transi-
don. En fait, les observations realisees par DRX et par ATG sur des poudres recueillies par des
abrasions successives de la zone de contact roche/coulis de ciment ont montre que la zone de
transition se d^finirait probablement plus facilement comme 6tant un lieu ou les concentrations des
produits hydrat^s du ciment sont quandtativement diff^rentes par rapport ^ celles du reste de la pSte.
Ainsi, pour determiner 1'existence et 1'^paisseur de la zone de transition, il suffirait de determiner la
limite de stabilisation des variations de concentration des produits de ciment hydrat^ plutot que
d'essayer de les d^terminer ^ partir des limites de vanation microstructurale exprim^es par 1'onen-
tation pr6f6rentielle des cristaux de CH.
CHAPITRE 5
ETUDE DES PARAMETRES QUI AFFECTENT LA FORMATION
DE LA ZONE DE TRANSITION
5.1 Introduction
Les r^sultats obtenus des analyses min^ralogiques et microstructurales des deux coulis a
base de ciment Portland ordinaire (CPA 55 et type 10) ont montr6 que la zone de transition
roche/coulis de ciment ne peut etre repr6sent6e sch^madquement par un simple module. De plus, il
a 6t6 observe que, meme si les cnstaux de CH ne pr6sentaient pas d'onentation pr^ferentielle au
contact de la roche, la zone de transition pouvait quand meme etre pr6sente.
Etant donn6 que 1'un des objectifs de cette th^se est d'essayer de comprendre comment on
peut duninuer ou annihiler la zone de transition, d'autres essais ont 6t6 r6alis6s sur differents types
de coulis de ciment Portland afin de v^rifier ou de computer les connaissances sur les param^tres
qui affectent sa formation.
La DRX et 1'ATG sur des poudres de coulis de ciment durci, recueillies par des abrasions
successives, out monir€ qu'elles 6taient, selon nous, les meilleures techniques d'analyse pour
caract^nser en 3 dimensions la zone de transition. Cependant, etant dorm6 la grande quantite de
poudre, et done d'^prouvettes, n^cessaire pour r^aliser la DRX-poudre, la DRX-solide a ete prefe-
ree pour sa plus grande facility d'utilisadon. Meme si cette technique d'analyse ne peut donner une
juste valeur des variations de concentration des min6raux, elle permet cependant d'obtenir qualitati-
vement une bonne id6e de ceUes-ci.
5.2 Description des parametres etudies
Pour 6tudier les facteurs responsables de l'h6t6rog6n6it6 de la min^ralogie et de la micro-
structure de la zone de transition, diff^rents m^langes de coulis ^ base de ciment Portland ont 6t€
utilises. Les param6trcs qui ont 6\6 6tudi6s sont:
• Ie type de ciment;
• Ie rapport eau/ciment (E/C);
• la finesse du ciment;
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Ie temps de murissement;
1'addition de fum6e de silice;
1'addition de superplastifiant;
1'addition d'un agent expansif.
5.3 Description des ciments utilises
Au total, quatre types de cunent Portland ont 6t6 utilises pour reaUser cette 6tude :
• un ciment ordinaire de type 10 (T10);
• un ciment resistant aux sulfates de type 50 (T50);
• un ciment rebroy6 de type 50 (T50r);
• un ciment modify ultrafm de marque commerciale Blue Circle (BC).
Les caract^ristiques physiques et chimiques des ciments sont pr6sent^es dans Ie tableau 3.4.
De plus. Ie type de superplastifiant utilisd 6tait ^ base de sulfonate de naphtal^ne et 1'agent expansif
6tait de la poudre d'aluminium dos^e ^ 0,007% du poids de ciment.
L'ensemble des ^prouvettes apr6s leur m61ange a 6i6 install^ en chambre humide (100%
h.r.) jusqu'a leur preparation pour analyse. Afin d'avoir une meilleure precision de 1'epaisseur des
tranches d'abrasion, la density des coulis a et6 mesur^e puis esdm^e ^ des valeurs constantes
(Annexe A). Pour toutes les analyses. Ie support de roche utilise comme contact avec les coulis
etait du granite provenant de Beebe, au Quebec.
5.4 Presentation des resultats
5.4.1 Role du type de ciment
Pour 6tudier les effets du type de ciment sur la formation de la zone de transition, deux cou-
Us ^ base de ciment de type 10 et de type 50 ont 6t6 utilises. La principale difference entre ces deux
types de ciment reside dans Ie fait que Ie ciment de type 50 poss^de beaucoup moins de CsA et plus
de CzS que Ie ciment de type 10. Les coulis avaient un rapport eau/ciment de 0,50 et leur density a
€\.€ calcul^e et estim^e ^1,8 g/cm3 (Annexe A). Avant leur pr^paradon pour analyse, tous les
^chantillons ont mud 7 jours en chambre humide (100% h.r.).
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Selon les spectres de DRX-solide des coulis de ciment de type 10 et de type 50 (Fig. 5.1 et
5.2), les min^raux hydrat^s des deux coulis sont sensiblement les memes au contact de la roche.
C'est-a-dire que, dans les deux cas, on retrouve la presence de C-S-H, de portlandite (CH),
d'ettringite (AFt) et d'aluminates hydrat6s. Meme si 1'on note 1'apparition de C^A CaC03 11H20
seulement avec Ie coulis de ciment de type 50, on ne peut rien conclure avec ce mineral 6tant donn6
qu'il est un sous-produit de la carbonatation du C4A 1/2C02 12H20. Celui-ci pourrait avoir 6t6
engendr^ lors de la preparation des ^chantillons, avant leur analyse [OLLIVIER, 1981].
En se basant qualitativement sur I'intensit^ des raies de diffraction aux rayons X, on re-
marque que Ie coulis de ciment de type 50 d6veloppe possiblement plus de CH ^ 1'interface, mais
moins d'AFt que Ie coulis de ciment de type 10. Ces observations peuvent s'expliquer par Ie fait
que Ie ciment de type 10 poss^de plus de C3A que Ie ciment de type 50 et que ce mineral est a la
base meme de la formation de 1'ettringite (3CaO AlzOs 3CaS04 32 H20).
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Figure 5.1 - Spectre de DRX-solide de 1'interface roche/coulis de ciment (ciment de
type 10, rapport E/C = 0,50, age : 7 jours)
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Figure 5.2 - Spectre de DRX-solide de 1'interface roche/coulis de ciment (ciment de
type 50, rapport E/C = 0,50, age : 7 jours)
Selon les spectres de DRX-solide pris au coeur des coulis (Fig. 5.3 et 5.4), on note que les
aluminates hydrates sont absents dans Ie coulis a base de ciment de type 50. Cette observation
confirme les resultats obtenus par OLLIVIER [1981], c'est-^-dire que les conditions d'hydratation
du C3A controleraient en grande parde la min6ralogie de la zone de transition. Normalement, dans
un coulis de ciment de type 50, ou les quandt^s de CsA sont faibles, les sulfates liber^s par Ie
gypse devraient controler assez bien 1'hydratation de ce mineral. Cependant, dans Ie cas ou la
quantity d'eau est trop 6\e\6e dans Ie mdlange, les reactions d'hydratation deviennent trop impor-
tantes par rapport ^ la quantity d'ions sulfate pr6sente en soludon. Cette insuffisance en S042- aura
done pour effet de favonser la formation d'aluminates hydrat^s. Ainsi, la seule raison qui pourrait
expliquer la presence de ces mineraux ^ 1'interface, et non dans Ie coulis de ciment de type 50, est
que la quantity cTeau pr^sente en d^but d'hydratation serait plus elevee au contact de la roche que
dans Ie reste du coulis de ciment durci.
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Figure 5.3 - Spectre de DRX-solide du coulis de ciment (ciment de type 10,
rapport E/C = 0,50, age : 7 jours)
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Figure 5.4 - Spectre de DRX-solide du coulis de ciment (ciment de type 50,
rapport E/C = 0,50, age : 7 jours)
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Les mesures des indices d'orientation (Io) montrent qu'il y a peu d'onentation preferentielle
des cristaux de CH ^ 1'interface pour les deux coulis de ciment 6tudi6s. Pour Ie coulis fabrique
avec du ciment de type 10, on retrouve un indice de 1,56 et avec celui fait avec du ciment de type
50, on retrouve un indice de 2,41. II est possible que cette l^g^re difference d'onentation soit due ^
la presence d'une plus forte concentration de CH a 1'interface pour Ie coulis de ciment de type 50.
Selon la representation graphique, ces indices diminuent peu vers 1'interieur du coulis de ciment
durci (Fig. 5.5) et rendent dtfficile et meme impossible la determination de leur limite d'onentadon.
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Les resultats des analyses d'ATG sur les poudres montrent que les courbes repr^sentant les
variations de concentration du CH pr&s de la roche suivent les memes comportements pour les deux
coulis de ciment etudi^s (Fig. 5.6). En effet, on retrouve, en contact avec la roche, une zone
d'environ 15 a 20 (im d'^paisseur dont la concentration en CH est plus elevee que partout ailleurs
dans Ie reste du coulis de ciment durci. Puis, derri^re cette zone, on retrouve une autre zone
d'environ 125 ^ 130 |im d'^paisseur ou la concentration en CH est plus faible que partout ailleurs.
La seule difference que 1'on constate est que la lunite des vadations de concentration du CH semble
etre l^g^rement plus faible (» 140 j^m) pour Ie coulis b base de ciment de type 50. Cependant, etant
donn6 Ie peu d'^cart entre ces deux valeurs, on peut consid6rer que la zone de transition, pour ces
deux coulis, est sensiblement de m8me ^paisseur.
Les analyses du pourcentage de perte de masse (1000° C) en fonction de la distance par rap-
port a 1'interface (Fig. 5.7) montrent aussi Ie meme type de comportement pour les deux coulis de
ciment 6tudi6s. On retrouve une plus forte concentration de min^raux hydrat^s du ciment au contact
de la roche et, a mesure que 1'on s'enfonce dans Ie coulis, elle se stabilise. De plus, selon ces re-
sultats, 11 y aurait possiblement plus de mineraux hydrat^s du ciment a 1'interface que dans Ie coeur
du coulis pour Ie coulis ^ base de ciment de type 10 que pour celui b base de ciment de type 50.
Cependant, la zone de stabilisation, ou la limite de la zone de transition, serait dans chacun des
deux cas sensiblement la meme, c'est-^-dire environ 140 U 50 (im.
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Comme sugg6r6 par I'intensit^ des raies du CH sur les spectres de DRX-solide, la quantite
de CH au contact et dans la pate est plus 6[ev6e dans Ie coulis ^ base de ciment de type 50 que dans
celui ^ base de ciment de type 10. Cependant, selon 1'analyse des variations du pourcentage de
perte de masse. Ie contenu de min^raux hydrat6s du ciment dans la zone de transition serait possi-
blement plus 61eve pour Ie coulis de ciment de type 10 qu'avec Ie ciment de type 50, ce qui pourrait
indiquer que d'autres mindraux tels 1'ettnngite et les aluminates hydrat^s connaTtraient une plus
grande croissance au contact de la roche pour Ie coulis ^ base de ciment de type 10. La raison qui
pourrait expliquer ce ph6nom^ne est tout simplement que ce ciment poss^de plus de C^A que Ie
ciment de type 50.
La combinaison des analyses obtenues par la DRX-solide et 1'ATG-poudre avec les deux
coulis ^ base de ciment Portland (type 10 et type 50) indique que la composition chimique des
ciments ne modifie pas vraiment l'6paisseur de la zone de transition. Cependant, elle aurait pour
effet de controler Ie contenu et la forme des min^raux hydrat^s dans la zone de transition. Comme
mendonne par OLLIVIER [1981], les conditions d'hydratadon du CsA seraient une cause majeure
des differences que 1'on peut observer dans la min^ralogie et la microstmcture de cette zone.
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5.4.2 Role du rapport eau/ciment (E/Q
Pour etudier les effets du rapport E/C sur la formation de la zone de transition, trois coulis a
base de ciment ordinaire de type 10 ont Q\.€ utilises. Les rapports E/C des coulis etaient de 0,30;
0,50 et 0,70 et leur density a 6t6 calcul^e et estim^e ^ 2,1; 1,8 et 1,3 (Annexe A). Avant leur
preparation pour analyse, toutes les 6prouvettes ont muri 7 jours en chambre humide (100% h.r.).
Les spectres de DRX-solide des interfaces roche/coulis de ciment (Fig. 5.1, 5.8 et 5.9)
montrent que les min^raux hydrat6s du ciment sont sensiblement les m8mes pour les coulis ayant
des rapports E/C de 0,50 et de 0,70. Cependant, dans Ie cas du coulis ayant un rapport E/C de
0,30, on note que les aluminates hydrates sont absents, mais que, selon 1'intensite des raies de
diffracdon aux rayons X, 1'ettnngite serait probablement en forte quantity ^ 1'interface.
En comparant les spectres de DRX-solide entre Ie coeur des coulis de ciment (Fig. 5.2, 5.10
et 5.11) et ceux obtenus des interfaces, on remarque une baisse d'intensit6 des raies de diffraction
des rayons X pour 1'ensemble des produits hydrat^s du ciment. Cela pourrait signifier que, quel
que soit Ie rapport E/C du coulis de ciment, la quantity de mineraux hydrat^s du ciment serait
toujours plus 61evee au contact de la roche que celle trouvde ailleurs dans Ie reste du coulis de
ciment durci.
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Figure 5.8 - Spectre de DRX-solide de 1'interface roche/coulis de ciment (ciment de
type 10, rapport E/C = 0,30, age : 7 jours)
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Figure 5.9 - Spectre de DRX-solide de 1'interface roche/coulis de ciment (ciment de
type 10, rapport E/C = 0,70, age : 7 jours)
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Figure 5.10 - Spectre de DRX-solide du coulis de ciment (ciment de type 10, rapport
E/C = 0,30, age : 7 jours)
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Figure 5.11 - Spectre de DRX-solide du coulis de ciment (ciment de type 10, rapport
E/C = 0,70, age : 7 jours)
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Selon 1'^tude de 1'orientation pr6f6rendelle des cnstaux de CH, la quantite d'eau de gachage
dans Ie coulis de ciment Portland de type 10 n'aurait aucun effet remarquable ou pouvant etre cor-
rele ^ 1'arrangement des cristaux de CH ^ 1'interface (Fig. 5.12). En fait, on retrouve 1'indice
d'orientation Ie plus eleve dans Ie coulis ayant un rapport E/C de 0,30 (Io = 1,90) et 1'indice Ie plus
faible dans Ie coulis ayant un rapport E/C de 0,50 (Io = 1,51), tandis que Ie coulis de rapport E/C
de 0,70 montre une valeur interm^diaire (Io = 1,60). De plus, comme pour I'^tude precedente,
etant donne la trop faible vanadon des indices d'odentadon par rapport ^ la distance ^ 1'interface, il
est impossible de delimiter correctement cette anomalie microstructurale.
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Figure 5.12 - Effet du rapport E/C sur 1'indice d'onentation du CH dans la zone de transition
(ciment de type 10, rapports E/C = 0,30,0,50 et 0,70, Sge : 7 jours)
Les resultats obtenus par 1'ATG indiquent que les variations de la concentration du CH par
rapport ^ la distance ^ 1'interface se pr^sentent toujours de la meme fagon (Fig. 5.13) et que la
limite de ces variations est toujours sensiblement la meme (140 ^ 150 (im). De plus, selon ces
resultats, la concentration en CH se trouvant directement au contact de la roche et dans Ie coulis de
ciment durci serait fonction de la quantity d'eau pr6sente dans Ie m^lange, c'est-^-dire que, plus Ie
rapport E/C augmente, plus la quandt^ de CH augmente partout. Cependant, on constate que, plus
la quantity d'eau diminue, plus la difference entre la quandt6 de CH se trouvant ^ 1'interface par
rapport au coeur du coulis augmente. Cela pourrait s'expliquer par Ie fait que la porosit6 de la zone
de transition serait toujours plus 61ev6e que celle du coulis durci. Etant donne que Ie
d6veloppement des cdstaux de CH est favoris6 dans un milieu poreux et relativement nche en eau
(si les sulfates continuent de bien contr61er 1'hydratation des €3 A), la demarcation des
concentrations en CH entre Finterface et Ie coulis sera d'autant plus 61ev6e lorsque Ie rapport E/C
sera faible.
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Selon les variations du pourcentage de perte de masse par rapport a la distance a 1'interface
(Fig. 5.14), Ie contenu de min^raux hydrat^s du ciment se trouvant dans la zone de transition et
dans les coulis augmenterait avec la quantity d'eau pr^sente dans Ie coulis. Cependant, la Umite de
stabilisation ou la limite de la zone de transition serait toujours la meme, c'est-a-dire aux environs
de 140 (im. Cela indique que la quantity d'eau dans Ie coulis aurait peu d'effet sur 1'epaisseur de la
zone de transition, mais qu'elle controlerait la min^ralogie ainsi que la quantity de mineraux hydra-
t6s dans cette zone.
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Figure 5.13 - Effet du rapport E/C sur les variations de concentration du CH par
rapport ^ la distance ^ 1'interface
A partir de la combinaison des r^sultats obtenus par la DRX-solide et 1'ATG-poudre, il
apparatt que, plus Ie rapport E/C augmente plus est 61evee la difference entre la quantite de mine-
raux hydrat^s du ciment se trouvant au contact par rapport h celle dans Ie reste du coulis de ciment
durci. Lorsque Ie coulis poss^de une quantity d'eau 6gale ou superieure a 50% du poids total de
ciment, on retrouverait des aluminates hydrat^s qui ne sont pas presents avec un coulis de rapport
E/C plus faible. Dans Ie cas oil Ie coulis poss^de un faible rapport E/C (0,30), 1'ettnngite
connaitrait une plus grande croissance ^ 1'interface, mais non les aluminates. Ces analyses
confirment les r^sultats obtenus des travaux de OLLIVIER [1981], c'est-^-dire que Ie blocage du
CsA par les sulfates serait responsable en grande partie de la min6ralogie pr^sente dans la zone de
transition. Cependant, les r^sultats obtenus par 1'ATG indiquent que l'6paisseur de la zone de
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transition ne serait pas fonction du rapport E/C du coulis de ciment, mats que la quantity d'eau de
gachage jouerait seulement un role sur la min^ralogie et sur la quantity de ces min^raux dans la zone
de transition.
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Figure 5.14 - Effet du rapport E/C sur les variadons du pourcentage de perte de
masse (1000° C) par rapport ^ la distance a 1'interface
5.4.3 Role de la finesse du ciment
Pour ^tudier les effets de la finesse du ciment sur la formation de la zone de transition, trois
ciments ayant des finesses Blaine de 338 (type 10), 600 (type 50r) et 900 m2/kg (Blue Circle) ont
et6 utiUs^s. Les caract^nstiques des ciments sont presences dans Ie tableau 3.4 et leur distribution
granulometrique est presence ^ la figure 3.15. Les coulis avaient un rapport E/C de 0,50 et toutes
les ^prouvettes out pass6 7 jours en chambre humide avant leur preparation pour analyse. La den-
sit6 des couUs a 6t6 calcul^e et esdm^e ^1,8 g/cm3 (Annexe A).
Selon les spectres de DRX-solide des interfaces roche/coulis de ciment (Fig. 5.1, 5.15, et
5.16), on remarque que Ie coulis de ciment de type 50r ne d^veloppe pas de carboaluminate
hydrat6. Cette information est int^rcssante, car elle indique que la zone de transition poss^derait, en
debut d'hydratation, une faible quantity d'eau qui pourrait avoir ^te occasionn^e par une diminudon
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des vides intragranulaires au contact de la roche. Comme observe par OLLIVIER [1981], ^ pardr de
la distribution des €38 ^ Finterface, la diminution de la taille des grains de ciment favoriserait un
meilleur compactage de ceux-ci au contact de la roche. Meme si 1'on retrouve des aluminates
hydrates b 1'interface du coulis ultrafin (Blue Circle), etant donne sa tres forte concentration en
A1203 (5,3%), il est possible que la seule presence d'un faible exc^s d'eau soit suffisante pour
empecher un bon blocage de 1'hydratation des C^A par les sulfates et favonser la formation
d'aluminates hydrates ^ 1'interface.
En comparant les spectres de DRX-solide pris dans les coulis de ciment durci (Fig. 5.2,
5.17 et 5.18) ^ ceux des contacts, on remarque que l'intensit6 des raies de diffraction aux rayons X
des mineraux hydrat^s, repr^sentant qualitativement l'6tat d'hydratation du coulis, diminue peu
pour les coulis de type 50r et Blue Circle. Ces r^sultats semblent confirmer ce qui avait ete dit
precedemment, c'est-^-dire que 1'augmentation de la finesse des grains de ciment aurait pour effet
de favonser un meilleur compactage au contact de la roche et celui-ci aurait pour effet de diminuer
les differences de concentration en eau entre la zone d'interface et Ie coeur du coulis. Etant donne
cette meilleure repartition en eau, en debut d'hydratation du ciment, la quantity de mineraux hydra-
tes du ciment au contact et dans Ie coulis est plus homog^ne.
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Figure 5.15- Spectre de DRX-solide de 1'interface roche/coulis de ciment (ciment de
type 50r, rapport E/C = 0,50, age : 7 jours)
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Figure 5.16 - Spectre de DRX-solide de 1'interface roche/coulis de ciment (ciment
Blue Circle, rapport E/C = 0,50, ^ge : 7 jours)
Selon les valeurs des indices d'onentation pr6f6rentielle des cristaux de CH ^ 1'interface
(Fig. 5.19), on remarque qu'il n'y a pas de correlation entre celle-ci et la finesse du ciment.
Cependant, on constate qu'au coeur du coulis les cristaux de CH seraient moins onentes lorsque la
finesse du ciment augmente.
Les rdsultats obtenus de 1'ATG montrcnt que les variations de concentration du CH, pr^s du
contact de la roche, suivent Ie m8me type de comportement pour les coulis de ciment de type 10 et
de type 50r (Fig. 5.20). Cependant, dans Ie cas du ciment Blue Circle, on remarque que celui-ci
pr^sente un comportement different, c'est-^-dire que la concentration du CH a 1'interface est plus
faible que celle trouvee au coeur du coulis de ciment. Sachant que ce ciment poss^de une forte
quandte d'Al203 (5,3%), il est possible que celui-ci d^veloppe ^ 1'interface des produits hydrat^s a
base de C3A (tels 1'AFt et les aluminates hydrat6s) en quantity suffisante pour diminuer les
concentrations de CH par rapport au coeur du coulis.
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Figure 5.17 - Spectre de DRX-solide du coulis de ciment (ciment de type 50r,
rapport E/C = 0,50, age : 7 jours)
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Figure 5.18- Spectre de DRX-solide du coulis de ciment (ciment Blue Circle,
rapport E/C = 0,50, age : 7 jours)
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Figure 5.19 - Effet de la finesse du ciment sur 1'indice d'onentation du CH dans la
zone de transition (rapport E/C = 0,50, age : 7 jours)
En se basant sur la limite des variations de concentration du CH pour determiner F^paisseur
de la zone de transition, on remarque que celle-ci diminue avec Faugmentation de la finesse du
ciment. En effet, avec Putilisation du coulis a base de ciment de type 10 (338 m2/kg), on a trouve
une ^paisseur d'environ 140 (im et, avec les coulis de ciment de type 5 Or (600 m2/kg) et Blue
Circle (900 m2/kg), ceUes-ci ont dimmu6 aux environs de 100 (J-m et de 50 [im respectivement.
La representation graphique des vanadons du pourcentage de perte de masse a 1000 C
(Fig. 5.21) montre que les coulis de ciment de type 10, de type 50r et Blue Circle auraient des
limites de stabilisation de 140, 150 et 50 (im respectivement. Dans Ie cas du ciment ultrafin Blue
Circle, on constate que la quantite de produits hydrates du ciment est tres ^levee partout et qu'elle
serait meme 16gerement inf^neure (1%) au contact de la roche par rapport au coeur du coulis. Le
fort pourcentage de perte de masse au coeur du coulis peut s'expliquer par Ie fait que ce ciment
poss^de beaucoup d'Al203 qui favorise une hydratadon rapide du coulis. Si 1'on retrouve un pour-
centage de perte de masse l^g^rement infeneur au contact de la roche, il est possible que, dans cette
region, la quantity d'eau n^cessaire a la continuity de 1'hydratation ait ete l^g^rement plus faible
6tant donn6 que la roche ne peut transf6rer de 1'eau au coulis. M^me si Ie coulis fabnqu^ avec du
ciment de type 50r pr^sente one limite de stabilisation sensiblement semblable a celle du coulis de
ciment de type 10, en se basant sur la forte baisse de la limite de stabilisation pour Ie ciment Blue
Circle, on peut pr6tendre, avec une assez grande certitude, que l'6paisseur de la zone de transition
diminue avec 1'augmentadon de la finesse du ciment.
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Figure 5.21 - Effet de la finesse du ciment sur les vanations du pourcentage de perte
de masse (1000° C) par rapport ^ la distance ^ 1'interface
A partir des resultats recueillis par la DRX-solide et 1'ATG-poudre, il apparait que la
granulom^trie du ciment influence l'6paisseur de la zone de transition et que celle-ci diminue avec
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1'augmentation de la fmesse du ciment. Dans Ie cas de 1'udlisadon d'un coulis de ciment rebroye de
type 50, les resultats ont montre qu'il ne developpait pas de carboaluminate hydrat^, contrairement
a un coulis de type 10 ou de type 50. Cette difference proviendrait du fait que la quantity d'eau
serait moins importante au contact de la roche, ce qui aurait 6t6 ca.vts6 par un meilleur compactage
des grains de ciment dans cette zone. De plus, les analyses des limites de stabilisation des vana-
dons de concentration en CH combines ^ celles des variations du pourcentage de perte de masse (a
1000° C) indiquent que 1'augmentation de la finesse du ciment diminue ces limites et, done, 1'epais-
seur de la zone de transition.
5.4.4 Role du murissement
Pour etudier 1'effet du munssement sur revolution de la zone de transition, des echantillons
de coulis ^ base de ciment de type 10, ayant un rapport E/C de 0,50, ont et6 utilises. Les temps de
murissement des 6chantillons en chambre humide (100% h.r.) ^taient de 7 et de 28 jours. La
density des coulis, avant les analyses, a 6t6 calculde et estim6e ^1,8 g/cm3 (Annexe A).
Selon les spectres de DRX-solide des interfaces roche/coulis de ciment (Fig. 5.1 et 5.22), Ie
murissement du coulis de ciment, entre 7 et 28 jours, n'affecte pas la min^ralogie de cette zone. En
fait, on retrouve toujours du C-S-H, du CH, de 1'AFt et des aluminates hydrates. Dans Ie cas des
aluminates hydrat^s, on remarque que 1'^chantillon age de 28 jours aurait peut-etre subi une l^g^re
carbonatation etant donn6 la presence de C3A CaCOs 11H20. En se basant qualitadvement sur les
intensites relatives des raies de diffraction aux rayons X, les concentrations du CH et de 1'AFt
augmenteraient ^ 1'interface durant Ie munssement.
L'analyse des spectres de DRX-solide pris ^ 1'inteneur des coulis de ciment durci (Fig. 5.3
et 5.23) montre les memes comportements que ceux observes pr^cedemment. De plus, en compa-
rant ces spectres ^ ceux pris aux interfaces, on remarque qualitativement, selon les intensites des
rates de diffraction aux rayons X, que les concentrations en CH et en AFt auraient, durant Ie muris-
sement, plus augment^es b 1'interface que dans Ie coulis de ciment durci. Cela pourrait indiquer
que la zone de transition, ayant probablement une plus forte porosit6 que Ie coulis durci, se rempli-
rait plus rapidement de nouveaux mat^naux hydrat^s (tels les CH et les AFt) que dans Ie reste du
coulis de ciment durci.
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Figure 5.22 - Spectre de DRX-solide de Finterface roche/coulis de ciment (ciment de
type 10, rapport E/C = 0,50, age : 28 jours)
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Figure 5.23 - Spectre de DRX-solide du coulis de ciment (ciment de type 10, rapport
E/C= 0,50, age: 28 jours)
La representation graphique des indices d'orientation des cristaux de CH en fonction de la
distance ^ 1'interface montre que ces cnstaux seraient plus onentes au contact de la roche, a mesure
que Ie coulis vieillit (Fig. 5.24). De plus, il semble que cette orientation serait plus prononc^e
jusqu'aux environs de 120 |im vers I'int^rieur du coulis. Cependant, 6tant donn6 les faibles
valeurs des indices, cette observation doit etre consideree avec pmdence.
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Figure 5.24 - Effet du murissement sur 1'indice d'orientation du CH dans la zone de
transition (ciment de type 10, E/C = 0,50, age : 7 et 28 jours)
Les resultats des analyses d'ATG indiquent que les variations de concentration du CH, pres
de 1'interface, suivent Ie meme type de comportement pour les deux coulis de ciment Studies (Fig.
5.25). Cependant, durant Ie murissement, la concentration de la portlandite aurait augmente au
contact et dans Ie reste du coulis de cunent durci. De plus, il est int^ressant de constater que, apr^s
28 jours de munssement, les concentrations du CH au contact et dans Ie coulis sont presque les
memes, mais que la depression (zone de plus faible concentration) entre ces deux zones est toujours
pr^sente et plus large. Cela signifierait, comme les analyses de DRX-solide 1'ont montr^, que la
zone de transition se remplirait progrcssivement et plus rapidement de nouveaux min^raux hydrat^s
et que la limite de stabilisation des variations de concentration du CH, pouvant representer
1'epaisseur de la zone de transition, augmenterait aux environs de 180 [im avec Ie temps de
murissement du coulis de ciment.
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rapport ^ la distance a 1'interface
Selon les variations du pourcentage de perte de masse (b 1000° C) par rapport a la distance a
1'interface (Fig. 5.26), la quantity de produits hydrat6s du ciment dans la zone de transition et dans
la pate a augmente avec Ie temps de murissement. Cependant, cette augmentation serait plus elevee
^ 1'interface que dans Ie reste du coulis de ciment durci. De plus, meme si certaines valeurs des
pourcentages de perte de masse dans Ie coulis sont elev^es par rapport a la courbe, il apparait que la
limite de stabilisation aurait augment^ 16g^rement avec Ie vieillissement du coulis. Comme dans Ie
cas de la limite des variations du CH, F^paisseur de la zone de transition serait passee de 150 a 180
[im entre la p^riode de mMssement de 7 et 28 jours.
A partir de la combinaison des resultats obtenus par la DRX-solide et 1'ATG-poudre, on
constate que la quandte de produits hydrat^s du ciment augmenterait plus rapidement dans la zone
de transition que partout ailleurs dans Ie reste de la pate et que cette zone augmenterait en ^paisseur.
Cela pourrait signifier que les pores de la zone de transition se rempliraient progressivement de
mat^riaux n^oform^s et que ceux-ci, selon les analyses, seraient probablement du CH et de FAFt.
De plus, selon les mesures des indices d'orientation, il semble que Ie vieillissement du coulis
favoriserait 1'augmentation de 1'orientadon pr6f6rentielle des cristaux de CH, avec leur plan (001)
parall^le ^ 1'mterface.
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masse (1000° C) par rapport ^ la distance ^ 1'interface
5.4.5 Role de 1'addition de la fumee de silice
Pour etudier 1'effet de la fum^e de silice sur la formation de la zone de transition, quatre
coulis ^ base de ciment de type 10, de rapport E/C de 0,50 et ayant des teneurs de 0, 10, 20 et 50%
de fum6e de silice, par rapport au poids du ciment, ont 6te analyses. Les densites des coulis ont
€\.€ calculees et estim6es b 1,80; 1,70; 1,60 et 1,50 (Annexe A). Afin d'observer 1'effet du
vieillissement, les 6prouvettes ont 6t6 analyses apr^s un murissement de 7 et 28 jours en chambre
humide (100% h.r.).
a) Murissement de 7 jours
Selon les spectres de DRX-solide des interfaces roche/coulis de ciment (Fig. 5.1 et 5.27),
les aluminates hydrat^s disparaissent progressivement avec 1'addition de la fumee de silice (F.S.).
A des valeurs 6gales ou sup^neures b 20% de fumee de silice dans les coulis, Us ne sont presque
plus d^tectables sur les spectres de DRX. On pourrait expliquer ce ph^nom^ne par 1'ajout de fumee
de silice dans Ie m^lange qui diminue la quantity de produits hydrat^s du ciment dans la pSte. Par
consequent, il est plus difficile de d^tecter certains min^raux hydrat^s presents en faible
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concentration ou poss^dant une faible cristallinite. Cependant, ^tant donne que les fumees de silice
sont des particules ultraflnes (050 = 0,2 urn), elles peuvent s'installer facilement entre les grains de
ciment (050 =15 p-m) etjouer un role de mat^naux de remplissage (effet filler) qui va permettre
1'abaissement de la porosit^ au contact de la roche. A cause de cette plus faible porosite, la quantite
d'eau presente ^ 1'interface diminue et 1'hydratation des C3A pourra alors etre mieux controlee par
les sulfates en solution, ce qui d6favorisera la formation des aluminates hydrat^s.
L'analyse des spectres de DRX pns dans les coulis (Fig. 5.2 et 5.28) montre que les
aluminates hydrat^s disparaissent aussi dans la pate avec 1'addition de fumee de silice. Comme
mentionne prec6demment, il est possible que la reduction de la quandte de ciment, par la
substitution de fum6e de silice, rende difficile 1'observation de ces mindraux sur les spectres de
DRX. Cependant, 6tant donn6 que 1'effet filler des fum^es de silice a pour effet de diminuer Ie
diam^tre des pores dans la pate [FELDMAN et CHENG-YI, 1985], il est possible que les volumes
d'eau autour des grains de ciment soient r^duits et que 1'hydratation des C^A pourrait etre mieux
controlee par les ions sulfate.
En comparant qualitadvement les intensites des raies de DRX des coulis a celles des inter-
faces, on note que 1'hydratation est toujours plus elev6e au contact de la roche, mais que ces diffe-
rences semblent diminuer avec la quantity d'ajout de fumee de silice. Cela pourrait s'expliquer par
Ie fait que 1'ajout de fum6e de silice diminue la granulom6trie du m^lange et, comme observe avec
les ciments fins (type 50r et Blue Circle), cela aurait pour effet d'avoir un meilleur compactage des
materiaux solides au contact de la roche et de cr^er une meilleure homogeneite microstructurale
entre 1'interface et Ie coeur du coulis.
La representation graphique des indices d'orientation des cnstaux de CH par rapport a la
distance ^ 1'interface (Fig. 5.29) montre que 1'ajout de fum^e de silice aurait peu d'effets mesu-
rables avec Futilisation d'un couUs ^ base de ciment de type 10 canadien, ag6 de 7 jours. A notre
avis, seul un ajout de 20% de fumde de silice au mdlange semble diminuer quelque peu 1'orientation
pr^ferentielle des cnstaux de CH au coeur des coulis. Cependant, 6tant donn^ les faibles varia-
tions, il est difficile d'interpr^ter ces r^sultats.
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Figure 5.27 - Spectres de DRX-solide de 1'mterface roche/coulis de ctment contenant de
la fumee de silice (ciment de type 10, rapport E/C = 0,50, age : 7 jours)
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c) 50% de fum^e de silice
Figure 5.28 - Spectres de DRX-solide du coulis de ciment contenant de la fum^e de
silice (ciment de type 10, rapport E/C = 0,50, age : 7 jours)
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Figure 5.29 - Effet de la fum^e de silice sur 1'indice (T orientation du CH dans la zone
de transition (ciment de type 10, rapport E/C = 0,50, age: 7 jours)
Les r^sultats des analyses d'ATG-DTG des coulis de ciment montrent que les vanadons de
concentration du CH, par rapport a la distance ^ 1'interface, suivent Ie meme type de comportement
pour 1'ensemble des 6chantillons analyses (Fig. 5.30). L'addition de fum^e de silice aurait pour
effet de diminuer la concentration de CH a 1'interface et dans Ie coeur du coulis. Cette observation
est 6vidente puisqu'il y a mains de ciment dans les coulis avec fum^e de silice. Cependant, on
remarque que, plus la quantite de fum^e de silice augmente dans Ie melange, plus la difference
augmente entre la quantite de CH pr^sente a 1'interface par rapport a celle au coeur du coulis.
La porosit^ de la zone de transition en d6but d'hydratation 6tant toujours plus 61ev6e que
celle du coulis, elle permet done aux CH de se d^velopper en plus grande quantity dans cette zone
que dans Ie reste du coulis de ciment durcL De plus, 6tant donn6 qu'apres une penode de muris-
sement de 7 jours, la reaction pouzzolanique entre la fumee de silice et les CH a deja debute quelque
peu [CHENG-YI et FELDMAN, 1985], la transformadon des CH en C-S-H dans les coulis sera
d'autant plus grande que les concentrations en fumee de silice seront ^lev^es. Ainsi, a cause des
fortes concentrations en CH pres du contact et par suite de 1'intensite des reactions pouzzolaniques
de la fum6e de sUice, la d^marcadon des concentrations de CH, entre la zone de transition et la pate,
sera d'autant plus grande lorsque la quantity de fum6e de silice est 61evee dans les coulis de ciment.
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Figure 5.30 - Effet de la quantity de fum^e de silice sur les vanations de
concentration du CH par rapport ^ la distance ^ 1'interface
De plus, la representation graphique des vanations de concentration du CH dans la zone de
transition montre que la difference entre la zone de faible concentration avec ceUe du reste du coulis
tend a diminuer avec 1'augmentation de la quantity de fumee de silice ajoutee au melange. Aussi,
les resultats indiquent que les Umites des variations de concentration du CH augmentent avec 1'ajout
de fum^e de silice. Pour les coulis de ciment sans fumee de silice et avec 10% de fumee de silice,
les limites semblent etre stables aux environs de 150 jim, mais, pour des ajouts de 20 et 50% de
fumee de silice, les limites augmentent aux environs de 175 et 185 (im respecdvement. Etant donn6
la complexity des m^canismes qui forment la zone de transition, 1'interpretation de ces resultats sera
pr^sentee au chapitre 8 dans lequel les mecanismes de fonnation de la zone de transition seront
traites plus en detail.
Selon les r^sultats des vanations du pourcentage de perte de masse (a 1000° C), la quantite
de produit hydrat^ a 1'interface et dans Ie coulis diminue lorsque la quantite de fumee de silice aug-
mente dans Ie m^lange (Fig. 5.31). Etant donn6 la plus faible reactivit6 des fum^es de silice par
rapport au ciment, ces r^sultats sont tout ^ fait normaux. Cependant, 1'analyse des limites de varia-
tion du pourcentage de perte de masse indique que celles-ci diminuent cette fois avec la quantite de
fumee de silice dans Ie melange. C'est-a-dirc que, pour des additions de 0%, 10%, 20% et 50% de
fumee de silice, on retrouve des limites de variation de 140, 130, 120 et 110 pm. Comme
mentionne precedemment sur 1'analyse des spectres de DRX-solide, 1'addition de fum^e de silice
dans les coulis aurait pour effet de diminuer la granulometrie du melange et, ainsi, de favonser un
meilleur compactage au contact de la roche.
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Figure 5.31 - Effet de la quantity de fum^e de silice sur les variations du pourcentage
de perte de masse (1000° C) par rapport a la distance b 1'interface
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b) Miirissement de 28 jours
Selon les spectres de DRX-solide des interfaces roche/coulis de ciment (Fig. 5.22 et 5.32),
les min^raux hydrat^s du ciment sont sensiblement les m8mes pour 1'ensemble des coulis de ciment
etudies. Cependant, comme observe pr6c6demment, seule la croissance des aluminates hydrates
serait affect6e lorsque la concentration en fum6e de silice est 6gale ou sup6rieure a 20% dans Ie
m61ange. En comparant ces spectres ^ ceux obtenus apr^s 7 jours de munssement (Fig. 5.21 et
5.27), on constate que 1'intensity des raies de diffraction aux rayons X du CH est assez stable dans
les coulis avec fum6e de silice et m^me que, dans Ie coulis avec 50% de fum^e de silice, 1'intensity
des raies de ce mineral a fortement diminu^. Ces observations semblent montrer que la reaction
pouzzolanique entre la fum^e de silice et les CH a lieu ^ 1'interface et que, pour les coulis avec 10%
et 20% de fum6e de silice, celle-ci aurait 6t6 juste suffisante, entre ces deux p^riodes de
murissement, pour maintenir constantes les concentrations de CH b 1'interface. En fait, la
production de nouveaux cristaux de CH dans la zone de transition serait en equilibre avec leur
consommation, caus^e par la reaction pouzzolanique des fum6es de silice. Dans Ie cas du coulis
avec 50% de fum^e de silice, la baisse d'intensit^ des rates du CH indiquerait que la production de
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nouveaux cnstaux de CH serait insuffisante par rapport ^ la reaction pouzzolanique de la fumee de
silice et qu'^ 1'interface on aurait eu alors une baisse marquee des concentrations de CH.
L'observation des spectres de DRX-solide des coulis de ciment durci (Fig. 5.32 et 5.33)
montre que 1'intensity des raies de diffraction aux rayons X des min^raux hydrates du ciment est
toujours plus faible dans les coulis qu'aux interfaces. Cependant, on remarque que les differences
d'intensite des raies du CH deviennent moins importantes lorsque la quantity de fumee de silice
augmente en concentration dans les coulis. Comme mentionne pr^cedemment pour les coulis ayant
mud 7 jours, cela signifierait que 1'addition de fum6e de silice dans les coulis provoquerait une
meilleure homog6neit6 entre 1'interface et Ie coulis. De plus, en comparant ces analyses a celles
faites anteneurement sur les coulis ages de 7 jours (Fig. 5.22 et 5.28), on remarque que la reaction
pouzzolanique a et6 probablement plus mtense au coeur des coulis qu'^ 1'interface. Cette hypoth^se
provient du fait que 1'on observe une plus grande stability entre les raies de DRX du CH dans les
coulis avec 10% et 20% de fum6e de silice et, pour Ie coulis avec 50% de fumee de silice, 1'inten-
site des raies du CH s'est abaissee fortement pour devenir presque inexistante.
Selon la representation graphique des indices d'orientation des CH par rapport a la distance
a 1'interface (Fig. 5.34), on observe que 1'addidon de fumee de silice dans les coulis, ayant muri 28
jours, aurait pour effet de diminuer 1'onentation des cristaux de CH b 1'interface. En fait, on avait
note pr6c6demment que, dans un coulis de ciment canadien de type 10 (E/C = 0,50), F orientation
des cristaux de CH semblait augmenter avec Ie temps de munssement. Selon les resultats, 1'addi-
tion de fumee de silice au coulis aurait pour effet d'estomper ce phenom^ne. Deux raisons pour-
raient expliquer ce phenomene. Premi^rement, les fumees de silice auraient pu produire des sites
de germinadon et de croissance pour les cristaux de CH, ce qui aurait pour effet de produire de
petits cristaux de CH d6sonent6s par rapport ^ 1'interface [OLLIVIER, 1986]. Deuxi^mement, la
consommation des CH par les reactions pouzzolaniques avec les fum^es de silice aurait diminue les
concentrations des premiers cristaux de CH orients et aurait offert aux cnstaux de CH neoformes
des sites de germination en distorsion qui d^favonseraient leur onentation pr6f6rentieUe.
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c) 50% de fumee de silice
Figure 5.32 - Spectres de DRX-solide de 1' interface roche/coulis^ieciment avec
fum6e de silice (ciment de type 10, rapport E/C = 0,50, age : 28 jours)
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c) 50% de fum^e de silice
Figure 5.33 - Spectres de DRX-solide du coulis de ciment ayec fumee de silice
(ciment de type 10, rapport E/C = 0,50, age : 28 jours)
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Figure 5.34 - Effet de la fumee de silice sur 1'indice d'orientation du CH dans la zone
de transition (ciment de type 10, rapport E/C = 0,50, age: 28 jours)
Selon les resultats des analyses d'ATG des coulis de ciment, ayant mud 28 jours en
chambre humide (100% h.r.) (Fig. 5.35), les concentrations en CH au contact et dans la pate
diminuent avec la quantity de fumee de silice ajoutee au coulis. Cependant, il semble qu'une addi-
tion de 10% de fum6e de silice au coulis modifierait seulement les concentrations presentes dans la
p^te et aurait peu d'effet sur celles au contact de la roche. Cette observation rejoint les analyses de
CARLES-GIBERGUES [1982], selon lequel les cristaux de CH auraient tendance ^ se maintenir a
1'mterface 6tant donnd que ceux-ci sont accoles contre Ie granulat et soustraits a 1'action de la fumee
de silice.
Comme observe pour les coulis ayant mud 7 jours (Fig. 5.30), il semble que la difference
de concentration en CH, entre la zone de faible concentration et Ie coeur du coulis, diminue avec la
quantity de fum6e de silice ajout^e au melange, mais que les limites de vanation de concentration du
CH augmentent. De plus, en comparant les r^sultats sur les coulis ayant mud 7 et 28 jours, ces
limites de variation de concentration de CH auraient augment^ avec Ie vieillissement des coulis.
Pour les coulis de ciment sans fum^e de silice et avec 10% de fumde de sUice, les Umites augmente-
raient de 150 (im ^ environ 180 p-m et, pour les coulis avec 20% et 50% de fumee de silice, les
limites augmenteraient de 175 [im et 185 |im ^ environ 190 (im pour les deux.
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Figure 5.35 - Effet de la quantity de fum^e de silice sur les vanations de concentration du
CH par rapport a la distance a 1'interface
Selon les resultats des variations du pourcentage de perte de masse (^ 1000° C), Ie contenu
en mineraux hydrat6s ^ 1'interface et au coeur du coulis diminue lorsque la quantity de fumee de
sUice augmente dans Ie melange (Fig. 5.36). En comparant ces resultats ^ ceux obtenus des coulis
ages de 7 jours (Fig. 5.31), on constate que les quantity de nouveaux produits hydrates ont aug-
mente aux interfaces et au coeur des coulis, mais que ces augmentations sont d'autant plus faibles
lorsque la quantite de fum6e de silice augmente dans les coulis. De plus, en comparant ces aug-
mentadons, on note qu'elles sont plus 61evees aux interfaces qu'au coeur des coulis. Comme men-
tionn6 ant^neurement, cette observation signifierait que la zone de transition se remplirait plus rapi-
dement de nouveaux produits hydrat^s 6tant donn6 que sa porosit6 serait plus elevee que celle du
coeur du coulis. Dans Ie cas des coulis avec ajout fum^e de silice, si ces differences sont moins
marquees c'est que la porosit^ de la zone de transition par rapport ^ celle du coeur du coulis serait
plus homog^ne. Finalement, on remarque que les limites de variation du pourcentage de perte de
masse ont augment^ durant Ie murissement : pour des addidons de 0%, 10%, 20% et 50% de
fumee de silice au m^lange, ces limites ont augment^ ^ 180,180,140 et 120 (im respecdvement.
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Figure 5.36 - Effet de la quantity de fum^e de silice sur les variations du pourcentage de
perte de masse (1000° C) par rapport ^ la distance ^ 1'interface
Par la combinaison des resultats obtenus par la DRX-solide et par 1'ATG sur des poudres,
on constate que 1'addition de fum6e de sUice au melange modifie la min^ralogie et la microstructure
de la zone de transition. Une addition sup^neure ^ 10% de fumee de silice aurait pour effet de
diminuer la croissance des aluminates hydrat^s et de consommer une partie des CH ^ 1'interface.
De plus, les resultats ont montr^ que la correlation entre les limites de vanadon de concentration de
CH et les Umites de variation du pourcentage de perte de masse diminuait avec la quantity de fum^e
de silice ajout^e au mdlange; la limite fix6e par les variations de CH augmente alors que la limite
fix6e par les variations du pourcentage de perte de masse diminue. U est difficile d'interpreter ce
phenom^ne, c'est pourquoi il sera repris plus en detail au chapitre 8.
5.4.6 Role du superplastiflant
Pour 6tudier 1'effet du superplastiflant sur la zone de transition, deux coulis ^ base de ciment
de type 10 ay ant des rapports E/C de 0,25 ont €t6 pr6par6s. Les concentrations de superplastifiant
ajoutees au coulis ^taient de 1 et de 5% en poids d'extraits sees du poids de ciment utilise. Avant
leur preparation pour analyse, les ^prouvettes ont mud 7 jours en chambre humide (100% h.r.). La
density des coulis a 6te calcul^e et estun6e ^2,1 g/cm3 (Annexe A).
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Selon les spectres de DRX-solide pns aux interfaces roche/coulis (Fig. 5.37 et 5.38), 11 y
aurait eu peu d'hydratation des coulis de ciment apres 7 jours de munssement, car on observe que
les intensites des raies de diffraction aux rayons X des mineraux hydrat^s sont tres faibles. Cela
indique que la quantity d'eau pr6sente dans la zone de transition, pour ces deux coulis, serait tr^s
faible. L'absence de carboaluminate hydrat6 aux interfaces confirme aussi cette conclusion. De
plus, selon la hauteur des pics de diffraction aux rayons X de 1'AFt et d'un point de vue qualitatif,
ce mineral semble crottre au contact de la roche lorsque la quantite de superplastifiant augmente
dans Ie melange. Cette observation confirme les resultats obtenus par HANNA [1987] selon lequel
la concentration en AFt augmenterait avec la quantity de superplastifiant ajout^e au m^lange.
L'analyse des spectres de DRX-solide pris au coeur des coulis de ciment (Fig. 5.39 et 5.40)
montre qualitadvement que 1'hydratation ^ ces endroits serait Mg^rement inf^deure ^ ceUe de 1'inter-
face, ce qui indique qu'il y aurait probablement eu, lors de 1'enrobage du coulis sur la roche, une
bonne homog^n^it6 dans 1'arrangement des grains anhydres de ciment entre 1'interface et Ie coeur
du coulis. Cependant, etant donn6 les differences elev^es entre les intensites des raies de diffrac-
tion aux rayons X des AFt mesurees aux interfaces par rapport ^ celles mesurees au coeur des cou-
lis, il est possible que la zone de transition soit essentiellement constitute de ce mineral rendant
atnsi difficile sa caract^nsation par la DRX-solide.
L'analyse des mdices d'onentadon des cnstaux de CH par rapport b la distance a 1'interface
(Fig. 5.41) montre que la quantity d'ajout de superplastifiant ne modifierait pas 1'onentation prefe-
rentielle des cristaux de CH ^ 1'interface et dans Ie coeur du coulis de ciment canadien (type 10,
rapport E/C = 0,25). Meme si ces r^sultats vont ^ 1'encontre des observations de HANNA [ 1987],
1'udlisadon du ciment canadien de type 10 et la faible quantity d'eau ajoutee au melange pourraient
etre les causes des differences d'observation.
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Figure 5.37 - Spectre de DRX-solide de 1'interface roche/coulis de ciment avec 1%
de supeqplasdflant (ciment de type 10, rapport E/C = 0,25, age: 7
jours)
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Figure 5.38 - Spectre de DRX-solide de 1'interface roche/coulis de ciment avec 5% de
supeq)lastifiant (ciment de type 10, rapport E/C = 0,25, age : 7 jours)
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Figure 5.39 - Spectre de DRX-solide du coulis de ciment avec 1% de superplastit'lani
(ciment de type 10, rapport E/C = 0,25, age : 7 jours)
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Figure 5.40 - Spectre de DRX-solide du coulis de ciment avec 5% de superplastifiant
(ciment de type 10, rapport E/C = 0,25, age : 7 jours)
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Figure 5.41 - Effet du superplastifiant sur 1'indice d'orientadon du CH dans la zone de
transition (ciment de type 10, rapport E/C = 0,25, age : 7 jours)
Selon les r^sultats des analyses d'ATG (Fig. 5.42), les concentrations en CH b 1'interface et
au coeur des deux coulis de ciment sont tr^s faibles. De plus, pour Ie coulis avec 5% de
superplastifiant, la concentration en CH au contact de la roche est inf^rieure b celle trouvee au coeur
du coulis. Cela vient rehausser 1'hypothese selon laquelle la zone de transition pour ces deux coulis
serait presente, mais que Ie CH dans cette zone ne serait probablement pas Ie mineral dominant.
Compte tenu de la forte intensity des raies de diffraction aux rayons X de 1'AFt sur les spectres de
DRX lorsque la quantity de superplastifiant augmente dans Ie melange, on peut supposer que ce
mineral domine ^ 1'interface. II est int^ressant de constater que les limites des variations de
concentration du CH ont l^g^rement diminu6 aux environs de 130 ^ 135 (im. II semble done que
1'ajout de superplastifiant favorise un meilleur compactage des grains de ciment au contact de la
roche et reduise l^g^rement I'^paisseur de la zone de transition.
L'observation des vanations du pourcentage de perte de masse (^ 1000° C) par rapport ^ la
distance ^ 1'interface (Fig. 5.43) montre que Ie contenu en mm6raux hydrat6s aux interfaces est plus
eleve que celui trouv6 au coeur des coulis et que la limite de ces variations se situe aux environs de
140 (J-m. Selon ces resultats, 1'ajout de superplastifiant au coulis ne modifierait done pas de fa^on
significative I'^paisseur de la zone de transition. Cependant, il est surprenant d'observer que les
pourcentages de perte de masse soient aussi 61ev6s aux interfaces et au coeur des coulis pour des
rapports E/C de 0,25. Si 1'on compare ces r6sultats au coulis de rapport E/C de 0,30 sans super-
plastifiant (Fig. 5.14), on remarque que 1'^cart des pourcentages de perte de masse aux interfaces et
au coeur des coulis est de 1,6% et de -0,30% pour Ie coulis avec 1% de superplastifiant et de 6,4%
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et de 2% pour Ie coulis avec 5% de superplasdfiant. A notre avis, deux raisons pourraient expli-
quer ce phenom^ne : il est possible que Ie superplastifiant, de par sa composition organique, ait
affecte les resultats des analyses d'ATG; ensuite, les mineraux form^s, pnncipalement ^ 1'interface,
possederaient une forte quantity d'eau de constitution, ce qui engendrerait, lors des analyses
d'ATG, des mesures de pourcentage de perte de masse elevees.
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Figure 5.42 - Effet de la quantity de superplastifiant sur les vanadons de concentra-
tion du CH par rapport ^ la distance a 1'interface
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Figure 5.43 - Effet de la quantity de superplastifiant sur les vanations du pourcentage de
perte de masse (1000° C) par rapport a la distance a 1'interface
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Selon les renseignements obtenus de Ir^ne L^vesque (technicienne de laboratoire a 1'Uni-
versite de Sherbrooke), des analyses d'ATG sur des cnstaux solides de superplastifiant ont montre
que Ie pourcentage de perte de masse ^ 1094° C 6tait de 55,1% (Fig. 5.44). Cela signifierait que Ie
pourcentage de perte de masse occasionn^ par 5% de superplastifiant au melange pourrait produire
au maximum (en supposant que Ie m^lange soit compose essentiellement de ciment) une
augmentation du pourcentage de perte de masse d'environ 2,7%. Ce r6sultat pourrait expliquer la
hausse au coeur des coulis, mais ne pourrait pas enti^rement expliquer la forte hausse mesuree a
1'interface pour Ie coulis contenant 5% de superplastifiant, ^ moins qu'il y ait eu accumulation de
superplastifiant au contact de la roche.
Pour v^rifier 1'hypoth^se de la presence ^ 1'interface d'une forte concentration de mineraux
ayant une forte quantity d'eau de constitution et qu'il s'agirait d'AFt, selon les analyses de DRX-
solide, une comparaison entre les spectres d'ATG des coulis ayant 1% et 5% de superplastifiant et
du coulis de rapport E/C 6gal ^ 0,30 a et6 r^alisee. L'objectif de cette comparaison 6tait d'essayer
d'^valuer les differences de concentration d'AFt pour ces trois(m61anges. Malheureusement, il est
tres difficile d'6valuer les concentrations d'AFt dans les coulis de ciment durci puisque ce mineral
commence ^ se d^composer h 60° C et que sa forme complete d'oxydation est ^ 1000° C [GALIAS,
1982]. Cependant, selon les 6tudes de GALIAS [1982] sur des ^chantillons d'ettnngite pure, apres
48 heures et ^ temperature de 100° C, 1'ettringite disparait enti6rement et seul un produit cristallin
d'Al(OH)3 est observe. Ainsi, pour pouvoir 6valuer semi-quantitativement Ie pourcentage de perte
de masse occasionn^ par 1'AFt, les mesures comparatives des pourcentages de perte de masse ont
ete faites entre 25 et 150° C. Ces limites ont €\€ choisies pour evaluer les variations de perte de
masse caus^es par 1'AFt puisque la temperature est toujours en mont^e durant les analyses a 1'ATG
et que, ^ 100° C, la d6composition de 1'ettnngite n'a surement pas 6\6 completee. II est certain que,
entre ces temperatures, toute 1'eau absorb^e dans 1'dchantillon ainsi qu'une partie dans les gels de
C-S-H va affecter les r^sultats. Cependant, 6tant donne que les echantillons ont subi Ie m8me
temps de sechage de 7 jours et que l'6cart des rapports E/C n'est pas trop eleve, 1'erreur engendree
par ces pertes d'eau est n^gligee.
Selon les spectres d'ATG des coulis (Fig. 5.45 ^ 5.47), on remarque que Ie pourcentage de
perte de masse mesur6 ^ 150° C pour Ie coulis de rapport E/C de 0,30 est d'environ 5,7%, tandis
que, pour les coulis (rapport E/C = 0,25) avec 1% et 5% de superplastifiant. Us sont de 6,9% et
9,8% respectivement. Cela pourrait signifier que les hearts des pourcentages de perte de masse
occasionnee par les AFt seraient de 1,2% et de 4,1% pour les coulis avec 1% et 5% de
superplastifiant par rapport au coulis de r6f6rence (rapport E/C = 0,30 (Fig. 5.30)).
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A partir des resultats obtenus, il semble done que les fortes pertes de masse enregistrees aux
interfaces pour les coulis (rapport E/C = 0,25) avec 1% et 5% de superplastifiant soient dues en
grande partie a la presence d'ettringite dont la quantity augmenterait avec Ie pourcentage de super-
plastifiant De plus, 1'augmentation de la quantity de superplastifiant dans Ie coulis viendrait aussi
augmenter quelque peu les pourcentages de perte de masse partout a travers Ie coulis de ciment.
Par la combinaison des r6sultats obtenus par la DRX-solide et 1'ATG sur poudre, la zone de
transition roche/coulis de cunent serait affectee par la presence de superplastifiant. H semble que Ie
dosage en superplasdfiant favorise la croissance d'AFt au contact de la roche. De plus, les analyses
indiquent que la zone de transition pourrait diminuer en 6paisseur avec 1'ajout de superplastifiant.
Cependant, etant donne les faibles vanations mesurees et que celles-ci ne sont pas significatives,
nous consid^rons que 1'ajout de superplasdfiant ^ base de sulfonate de naphtal^ne a peu ou pas
d'effet sur I'^paisseur de la zone de transition.
5.4.7 Role de 1'addidon d'un agent expansif (poudre d'aluminium)
Pour etudier les effets de 1'addition d'un agent expansif dans Ie coulis de ciment, deux cou-
Us a base de ciment de type 10, ayant un rapport E/C de 0,50, ont ete utilises. Dans 1'un de ces
deux coulis, de la poudre d'aluminium a €\.€ ajout^e, ^ un dosage de 0,007% du poids de ciment.
Avant leur preparation pour analyse, les eprouvettes out muri 7 jours en chambre humide (100%
h.r.). Pour les deux coulis, leur density a 6te calculee et estimee a 1,8 g/cm3 (Annexe A).
Selon les spectres de DRX-solide pns aux interfaces roche/coulis de ciment (Fig. 5.1,5.48),
la min^ralogie presente dans cette zone est sensiblement la meme pour les deux coulis analyses.
Cependant, selon 1'intensit^ des raies de diffraction aux rayons X, il semble qualitativement que Ie
coulis expansif d6velopperait plus de CH et d'AFt a 1'interface, mais moins d'aluminates hydrates.
L'hydratation des C3A serait ainsi mieux controMe par les sulfates en solution. II est possible que,
durant 1'expansion du coulis, la zone de transition ait €te ecrasee contre la roche et que les espaces
intergranulaires aient et6 r^duits en empechant une accumulation d'eau pres de 1'interface.
Selon les spectres de DRX-solide pris au coeur des coulis de ciment (Fig. 5.3 et 5.49), on
remarque que les intensit^s des raies de diffraction aux rayons X des mineraux hydrates de ciment
sont plus faibles que celles observ^es sur les spectres pris aux interfaces. Qualitadvement, cela
signifierait que Ie contenu en min^raux hydrat^s, pour les deux coulis, serait plus 61ev6 ^ 1'interface
qu'au coeur du coulis. Ainsi, ces r6sultats indiquent que la zone de transition serait pr^sente au
contact de la roche pour Ie coulis de ciment expansif.
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Figure 5.48 - Spectre de DRX-solide de 1'interface roche/coulis de ciment avec un
agent expansif (ciment de type 10, rapport E/C = 0,50, age: 7 jours)
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Figure 5.49 - Spectre de DRX-solide du couUs de ciment avec un agent expansif
(ciment de type 10, rapport E/C = 0,50, age : 7 jours)
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Les valeurs des indices d'orientation des cristaux de CH ^ 1'interface (Fig. 5.50) montrent
qu'il y aurait une legere augmentation de 1'orientation pref^rentielle des cristaux de CH avec Ie cou-
lis de ciment expansif. II est possible que cette hausse soit due ^ une plus forte concentration de
CH ^ 1'interface. Cependant, 6tant donne que cette augmentation est faible, on ne peut rien
conclure. De meme, la representation graphique de cet indice, par rapport ^ la distance ^ 1'interface,
montre qu'il y a peu de diffdrence, pour les deux coulis analyses, au coeur des echantillons.
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Figure 5.50 - Effet d'un agent expansif sur 1'indice d'onentadon du CH dans la zone
de transition (ciment de type 10, rapport E/C = 0,50, age: 7 jours)
Selon les analyses d'ATG des coulis de ciment (Fig. 5.51), on remarque que 1'ajout d'un
agent expansif au coulis ne modifie pas Ie comportement general des variations de concentration du
CH par rapport ^ la distance a 1'interface. Cependant, on note que la limite des variations de
concentration du CH a diminue aux environs de 100 |im et que la concentration en CH a augmente
^ 1'interface. Cela semble confinner les r^sultats d'analyse obtenus par la DRX-solide, c'est-a-dire
que la zone de transition aurait 6t6 6cras6e centre la roche durant 1'expansion du coulis de ciment.
Par suite de cet dcrasement, les espaces intergranulaires de cette zone auraient diminue suffisam-
ment pour empecher une trop forte accumulation d'eau et ainsi favoriser Ie d^veloppement du CH
plus que celui des aluminates hydrat^s.
L'observation des variations du pourcentage de perte de masse (^ 1000° C) montre que la
quantity de produits hydrat6s du ciment, ^ 1'interface et au coeur du coulis, est sensiblement la
m6me pour les deux coulis de ciment 6tudi6s (Fig. 5.52). Cependant, ces resultats indiquent que la
limite de ces variations a diminu^ pour Ie coulis expansif aux environs de 120 (im. Ces rdsultats
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confirment les resultats obtenus a partir des variations de concentration de CH, c'est-a-dire que
F^paisseur de la zone de transition serait r^duite par 1'ajout d'un produit expansif au coulis de
ciment.
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Figure 5.51 - Effet d'un agent expansif sur les vanadons de concentradon du CH par
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Selon la combinaison des r^sultats obtenus par la DRX-solide et par 1'ATG, 1'ajout d'un
agent expansif au coulis de ciment aurait pour effet de diminuer 1'epaisseur de la zone de transition.
Cette reduction pourrait etre attribute ^ un ^crasement de cette zone due a 1'expansion du coulis en
debut d'hydratation (^ 1'^tat frais). Cette expansion aurait pour effet de diminuer 1'espacement
intergranulaire au contact de la roche et de diminuer suffisamment la quantite d'eau dans cette zone
pour favoriser la croissance du CH et de 1'AFt au detriment des aluminates hydrat6s.
5.5 Conclusion
Selon 1'ensemble des r6sultats obtenus a partir des analyses de DRX-solide et d'ATG-
poudre, meme si les analyses ont montr6 que les ciments Portland utilises dans cette recherche ne
favonsent pas la croissance des cristaux de CH ^ s'onenter avec leur plan (001) parall^le ^ 1'inter-
face roche/coulis, celles-ci ont montre que la zone de transition roche/coulis de ciment etait toujours
presente quel que soit Ie type de coulis de ciment utilise. La mineralogie et la microstructure de
cette zone sont pardculi^res ^ chaque coulis et dependent des caract^res physiques et chimiques de
tous les constituants qui forment Ie m^lange.
Comme constat6 au chapitre 4, pour la majority des m^langes de coulis qui ont ete etudies,
la zone de transition ^jeune age (» 7 jours) serait d'environ 150 [im d'epaisseur et serait constituee
de deux parties distinctes. On retrouverait une region plus riche en CH au contact de la roche ("
20 (im d'epaisseur) et, juste derri^re celle-ci, une region plus pauvre en CH par rapport aux quand-
t6s mesur^es dans Ie reste du coulis de ciment durci. De plus, selon les analyses, la quantity de
produits hydrat^s du ciment dans la zone de transition serait plus 61evee que celle trouvee ailleurs.
Avec Ie temps de murissement du coulis, la zone de transition augmenterait en taille (passerait
d'environ 150 p,m ^ environ 180 (J-m) et elle subirait un remplissage progressif de nouveaux mate-
riaux hydrat^s du ciment. Malheureusement, puisque les analyses portaient seulement sur des
echantillons de coulis de ciment durci Sg6s de 7 et 28 jours, 11 est impossible, b 1'heure actuelle, de
savoir si I'^paisseur maxunum de la zone de transition avait ete atteinte.
La composition chimique du ciment, la quantity cTeau de gachage et I'ajout de superplasd-
fiant it base de sulfonate de naphtal^ne ne modifieraient pas d'une fa^on marquee I'^paisseur de la
zone de transition. Cependant, ils affecteraient grandement la min^ralogie et la concentradon de ces
min6raux dans cette zone. En fait, il a 6t6 trouvd que les param^trcs qui peuvent modifier 1'epais-
seur de la zone de transition sont la finesse du ciment, 1'ajout de fum6e de silice a une concentration
superieure ^ 10% du poids du ciment et 1'utUisation d'un agent expansif.
CHAPITRE 6
ETUDE DES PROPRIETES DE TRANSFERT
DE LA ZONE DE TRANSITION
6.1 Introduction
Les resultats des analyses de DRX-solide et d'ATG-poudre ont montr^ que la zone de
transition ^tait toujours pr6sente quel que soit Ie type de coulis de ciment utilise. Cependant, la
min^ralogie et la microstmcture de cette zone dependent des caract^res physiques et chimiques de
tous les consdtuants qui forment Ie m^lange.
II est difficile d'^valuer les impacts qu'aurait cette zone sur 1'efficacite et la durability des
fissures de roche inject^es au coulis de ciment sans connattre ses propn6tes de transfert. Si la zone
de transition est un chemin pr^rentiel d'^coulement de Feau, les agents agressifs qu'elle peut
v^hiculer pourraient, ^ long terme, lessiver cette zone et produire une perte d'6tanch6isation,du
milieu rocheux inject^.
Selon la revue de la documentation, la mise en evidence de propri^tes de transfert plus
elev^es de la zone de transition par rapport ^ celle du reste du coulis de ciment durci n'a pas ete
demontr^e clairement et ne fait pas Ie consensus des chercheurs qui ont travaiU6 sur ce sujet. Dans
Ie but d'^valuer les proprietds de transfert de la zone de transition et de les comparer a celles du
coulis de ciment durci, deux nouvelles techniques ont ete udlisees employant la migration des ions
circulant a travers des echantillons de roche injectee dont, pour une meme section, la quantite de
coulis de ciment reste toujours la meme et ou changent seulement Ie nombre et F6tendue des
contacts roche-coulis. Nous avons d'abord utilise une technique quantitative basee sur la migration
des ions chlore (C1-) engendr^e par un diff6rentiel de concentration ionique (diffusion) et,
deuxi^mement, nous avons utilise une technique semi-quandtadve utilisant la migration des ions
provoquee par un champ 61ectnque de faible intensity. Pour les essais par diffusion ionique, nous
avons utilise comme base de comparaison Ie coefficient de diffusion apparente (D) et, dans Ie cas
des essais par champ ^lectrique de faible intensite, nous avons utilise comme base de comparaison
la densite de courant (I) circulant b travers les divers ^chantillons.
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6.2 Description du coulis de ciment utilise
Atm de determiner si les propri^tes de transfert de la zone de transition sont differentes de
celles du coulis de ciment durci, 1'ensemble des essais a 6t6 r€alis6 a 1'aide d'un coulis de ciment
Portland ordinaire (type 10), de rapport E/C de 0,50. Apres 1'injection du coulis a l'int6neur des
trous des ^prouvettes de roche, celles-ci ont ete mises en chambre humide (100% h.r.) durant une
p^riode de 7 jours avant leur analyse.
6.3 Presentation des resultats
6.3.1 Essais de migration des ions chlore par diffusion
Selon les r^sultats obtenus des essais par diffusion des ions chlore, on observe que la
quantity d'ions Cl- ayant migre, pendant environ 3 mois, a travers 1'^prouvette de roche est nette-
ment infeneure a celle ayant migre a trayers l'6prouvette composee essendellement de coulis de
ciment ou de roche mject^e de coulis de ciment (Fig. 6.1 a 6.5).
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Le coefficient D 6tant calculi ^ partir de l'6quation 3-12, les r^sultats pr^sent^s dans Ie
tableau 6.1 montrent que Ie coefficient de diffusion apparente du coulis de ciment durci est plus
61eve que celui de la roche et qu'il augmente dans les autres ^prouvettes avec 1'etendue de la zone de
transition.
TABLEAU 6.1 - COEFHCffiNT DE DIFFUSION APPARENTE DES IONS CHLORE (C1-) (10-9 cm2/s)
(R)
(P)
RP-T1A
RP-T1B
RP-T11A
RP-T11B
RP-T69A
RP-T69B
3,99
59,8
68,3
76,0
74,5
82,5
94,0
113,7
Afin de quantifier la contnbution de la zone de transition par rapport au coulis de ciment
durci, nous avons suppose que I'^paisseur de cette zone ayant une plus forte porosite 6tait de
100 (im. Connaissant la surface que repr^sente cette zone (Ai) et la surface totale qu'occupe Ie
coulis de ciment durci (At), nous avons trac6 un graphique repr6sentant Ie coefficient de diffusion
apparente (D) en foncdon du rapport (Ai)/(At), expnme en % (Fig. 6.6).
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Figure 6.6 - Coefficient de diffusion apparente en fonction de (Ai/At)
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Selon ce graphique, on constate qu'il y a une bonne lin^arite entre les points, sauf pour
1'eprouvette ayant un trou de 50 mm. A partir de I'dquation obtenue de cette droite :
D =6,81 ^+63 (6-1)
pour une valeur de Ai/At dgale ^ 100%, ce qui correspondrait ^ un 6chantillon dont la microstruc-
ture serait identique ^ celle de la zone de transition, on aurait un coefficient de diffusion apparente D
de 744 x 10-9 cm2/s. Cette valeur indique que la zone de transition aurait un coefficient de diffu-
sion apparente (D) environ 12 fois sup^neur ^ celui du coulis de ciment durci.
6.3.2 Misration des ions oar chamo 61ectnaue
Selon les r^sultats obtenus (Fig. 6.7 ^ 6.9), on constate que Ie courant electnque circulant a
1'interieur des ^prouvettes contenant du coulis de ciment durci diminue avec Ie temps. II est pos-
sible que ce phenom^ne provienne d'une ddsaturation ionique des eaux interstitielles contenues
dans les pores du coulis de ciment durci. En fait, Ie champ electrique pourrait, par lessivage pro-
gressif, avoir abaiss^ la charge ionique des eaux interstitielles, ce qui aurait pour effet d'augmenter
la r^sistivite du milieu et de reduire la conductivite electrique de 1'^chantillon. Avec la roche, on
observe plutot 1'effet inverse, c'est-^-dire que Ie courant circulant a travers 1'^chantillon augmente
avec Ie temps. Dans ce cas, il est possible que ce ph^nom^ne provienne d'une augmentation de la
charge ionique des eaux interstitielles, produite par la migration des ions chlore et sodium vers
1'intedeur de la roche, ce qui aurait pour effet d'augmenter les ponts electnques et resulterait en une
augmentation de la conductivit^ 61ectnque du milieu. Finalement, on remarque sur les graphiques
representant Ie courant circulant ^ travers I'^prouvette de coulis de ciment durci et les 6prouvettes de
roche inject^e (Fig. 6.8 et 6.9) la presence de pics sur les courbes qui, a mesure que 1'essai avance,
semblent moins apparents. II est int^ressant de constater que ceux-ci correspondent aux periodes
de vidange des ^chandllons. Cette observation renforce 1'hypoth^se selon laquelle les eprouvettes
contenant du coulis de ciment pourraient subir une d^saturation ionique des eaux interstitielles
durant 1'essai et, ^ mesure que celui-ci avance, on retrouverait un plus grand dquilibre ionique entre
les eaux interstitielles et les eaux dans les reservoirs.
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Pour ce qui est du courant ^lectrique circulant a travers les 6prouvettes, on constate que
l'6prouvette de roche laisse passer peu de courant alors que, pour les ^prouvettes inject^es de coulis
de ciment, on constate que, plus Ie contact roche-coulis est 6tendu, plus Ie courant electrique est
61ev6.
Afin de quantifier 1'importance de la zone de transition par rapport au reste du coulis de
ciment durci, on a trac6 un graphique representant la density de courant (I) en fonction du rapport
(Ai/At) exprime en pourcentage. Etant donne Ie faible courant circulant a 1'interieur de la roche, sa
valeur est n^glig^e dans les calculs. Selon la figure 6.10, on constate qu'il y a une bonne lin6arit6
entre les points, sauf pour l'6prouvette ayant un trou de 50 mm. A partir de I'^quation obtenue de
cette droite:
1=0,237 ^ +1,76 (6-2)
en posant Ai/At 6gal a 100%, on obtient une density de courant de 25,46 mA/cm2, ce qui corres-
pond a une valeur d'environ 15 fois supdneure a celle du coulis de ciment durci pour la zone de
transition.
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6.4 Discussion des resultats
L'utilisadon de la migration des ions, soit par diffusion ou par champ electdque, presente
des resultats int^ressants. Les deux techniques d'analyse utilisees montrent sensiblement les
memes resultats. On constate que Ie coefficient de diffusion apparente (D) et la densite de courant
(I) sont plus elev^s pour Ie coulis de ciment durci que pour la roche et qu'ils augmentent dans les
^prouvettes composites roche-couUs de ciment avec I'^tendue de la zone de transition.
Apr^s estimation de 1'^paisseur de la zone de transition ayant une plus forte porosit^ a
100 pjn, lorsque 1'on trace D ou I en fonction du rapport aire de 1'interface (Ai) sur aire totale (At),
exprim6 en pourcentage, on obtient une bonne lin6ant6 entre les points. Seuls les points repr^sen-
tant les eprouvettes ayant un trou d'environ 50 mm sont nettement sup^rieurs aux droites tracees
sur les graphiques. Ce comportement peut provenir du retrait thermique du coulis de ciment dont
les effets seraient plus prononc^s pour la dimension de ce trou par rapport aux autres. IIest pos-
sible que ce retrait ait produit une d^coh^sion entre Ie coulis de ciment durci et la roche, sur une tr^s
faible epaisseur, ce qui favonserait une migradon plus facile des ions Ie long de ce contact.
Puisque pour les autres ^prouvettes ayant des trous de dimensions inferieures on retrouve
une bonne lin^ant6, on peut pr^tendre que seule la zone de transidon provoque une hausse de dif-
fusivit6. A partir des equations de ces droites, en posant que Ai egale At, les resultats indiquent
que la zone de transition aurait une diffusivite d'environ 12 ^ 15 fois supeneure b celle du coulis de
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ciment durci. Cependant, dans Ie cas ou I'^paisseur de la partie poreuse de la zone de transition
serait de 10 (J-m plutot que de 100 (im, on aurait une diffusivite d'environ 120 a 150 fois superieure
^ celle du coulis de ciment durci, ce qui ne serait pas negligeable.
Dans un milieu poreux a temperature constante, Ie coefficient de diffusion apparente du Cl-
est fonction de 1'interaction de ces ions avec Ie milieu et de la nature des pores. Meme s'il n'existe
pas de relation bien etablie entre la perm6abilit6 et la diffusivit^, il n'en demeure pas moins que,
pour un meme mat^nau, plus la diffusivit6 est 61ev6e, plus la perm^abilite Ie sera egalement etant
donne que seule la nature des pores en est responsable. Cela indique que la zone de transition pour
un coulis de ciment de type 10 (rapport E/C = 0,50) serait un chemin preferendel ^ 1'ecoulement et a
la migration des ions et qu'elle pourrait devenir un lieu favorable ^ la d^noration de la fissure
injectee.
6.5. Conclusion
Les techniques d'analyse utilisant la migration des ions par diffusion ou par champ elec-
trique sur des dprouvettes de roche injectee dont, pour une meme section, la quantite de coulis de
ciment reste toujours la meme et ou seuls Ie nombre et I'^tendue des contacts roche-couUs changent
permettent de caract^nser la diffusivit^ de la zone de transition par rapport au reste du coulis de
ciment durci.
Pour un coulis de ciment de type 10 (rapport E/C = 0,50) inject^ dans une roche granitique,
les r^sultats obtenus indiquent que la zone de transition, par rapport au reste du coulis de ciment
durci, poss^de une diffusivit6 plus grande. Dans Ie cas ou celle-ci aurait une ^paisseur de 100 jim,
la diffusivit6 de cette zone serait environ 12 ^ 15 fois sup^neure ^ celle du couUs de ciment durci.
De plus, 6tant donne que les r^sultats sont obtenus ^ partir du meme coulis de ciment, la
zone de transition poss^derait ^galement une plus forte permeabUite que Ie reste du coulis de ciment
durci.
CHAPITRE 7
ETUDE DES PARAMETRES QUI AFFECTENT LES PROPRIETES
DE TRANSFERT DE LA ZONE DE TRANSITION
7.1 Introduction
Les rdsultats obtenus ^ partir des essais utilisant la migration des ions, soit par diffusion
ionique ou par champ 61ectnque, ont montr6 que la zone de transition roche/coulis de ciment (type
10, rapport E/C = 0,50) poss^dait une diffusivit6 plus 61ev6e que celle de la roche et du coulis de
ciment durci.
A la lumi^re de ces observations, il est fort probable que la zone de transition pour ce type
de couUs soit un chemin pref^rendel d'^coulement et de migration des contaminants et qu'elle pour-
rait meme devenir ^L long terme un site potentiel de perte d'6tanch6ite de la fissure de roche injectee.
Pour etudier plus en detail les param^tres physiques et chimiques des constituants du coulis flui
affectent les propn6t6s de transfert de la zone de transition, d'autres essais out 6i€ realises sur des
echantillons de roche granitique inject^s de differents melanges de coulis de ciment. Etant donne la
longue duree des essais par diffusion aux ions chlore (environ 3 a 4 mois), la migration des ions
par champ ^lectnque de faible intensity a €\& pref^r^e a cause de sa rapidity d'analyse pour etudier
semi-quantitativement les propn^s de transfert de la zone de transition roche/coulis de ciment.
7.2 Description des coulis de ciment utilises
Pour 6tudier les param^tres qui affectent les propnet^s de transfert de la zone de transition,
differents m^langes de coulis de ciment ont 6te prepares. Les parametres etudies sont:
• Ie type de ciment;
• Ie rapport eau/ciment;
• la finesse du ciment;
• 1'addidon de fum6e de silice;
• 1'addition de superplastiflant;
• 1'addidon d'un agent expansif;
• Ie temps de murissement.
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Au total, quatre types de ciment Portland ont ete utilises :
• un ciment ordinaire (type 10);
• un ciment resistant aux sulfates (type 50);
• un ciment rebroy6 resistant aux sulfates (type 50r);
• un ciment ultrafin (Blue Circle).
Le type de superplastifiant utilise etait ^ base de sulfonate de naphtal^ne et 1'agent expansif
udUse etait de la poudre d'aluminium dosee ^ 0,007% du poids de ciment.
Apr^s I'injection des disques de roche granitique, ceux-ci ont 6t6 muris en chambre humide
(100% h.r.) ^ des temps pr^d6termin6sjusqu'^ leur preparation pour analyse.
7.3 Presentation et analyse des resultats
Les r^sultats des courants ^lectnques enregistr^s aux bomes des dlectrodes pour chaque
type de m^lange de coulis de ciment inject^ sont pr6sent6s en Annexe D et dans Ie tableau 7.1. Les
valeurs inscrites repr6sentent les courants ^lectnques mesur^s lorsque ceux-ci sont ^ 1'^quilibre. La
valeur utilis6e pour la roche granitique est celle obtenue ant^rieurement (chap. 6.3.2), c'est-a-dire
4,30 mA.
7.3.1 Coulis de ciment durci
Selon les r6sultats, on constate que les courants ^lectnques qui circulent dans les coulis de
ciment de type 50 normal (138 mA) et rebroy6 (150 mA) sont plus 61ev6s que ceux qui circulent
dans les coulis ^ base de ciment de type 10 (100 mA) et Blue Circle (108 mA). On ne peut attnbuer
ces differences d'intensit^ de courant ^lectrique ^ des vanadons ^quivalentes de diffusivite entre les
coulis de ciment durci, car il est possible que les compositions min6ralogique ou chimique des
ciments utilises pour la fabncation des coulis puissent avoirjou6 un r61e important sur la conduc-
tivite ^lectrique du miUeu solide et, ainsi, avoir affect^ Ie courant 61ectnque circulant entre les deux
^lectrodes.
II semble done impossible d'utiliser, comme base de comparaison, Fintensite du courant
61ectnque circulant ^ travers les ^prouvettes pour 6tudier les effets du type de ciment et la finesse du
ciment sur les propri6t6s de transfert des coulis de ciment durci. Cependant, etant donne que les
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autres parametres etudies utilisent dans leur m^lange Ie meme type de ciment de type 10 et que nous
consid^rons que les ajouts mineraux ou organiques utilises auraient peu d'effet sur la conductivit^
dlectnque du milieu solide, nous assumons que les variations du courant electnque enregistrees aux
bomes des 61ectrodes, pour ces coulis, seraient attribuables aux variadons des propri^t^s de trans-
fert de leur milieu poreux.
TABLEAU 7.1- COURANT &ECTRIQUE CIRCULANT DANS LES fiCHANTILLONS
(exprim6 en mA)
Type d'6chantillon
10-0,50-7j
_50-Q,50-7L
50r-0,50-7i
BC-0,50-7j
10-0,35SP-7|
10-0,50FS-7j
10-0,35SPFS-7j
50r-0,35SPFS-7j
10-0,35SPEX-7i
10-0,35SP-28j
10-0,50FS-28j
10-0,35SPFS-28j
50r-0,35SPFS-45j
10-0,35SPFS-56j
10-0,50FS-40i
1 trou
48
62
69
49,5
37,5
51
28
29,5^
31,5
30,5
43,5^
21,0
_9,8
12,5
20,5
16 trous
52
72
72
53
_37_
54
26
27,5
31
_2?
51
20,5
9,S
12
21,5
64 trous
63
78
68
52j_
40L
57
29,5
30
31
28
49
22,5
10,2
11
22,5
coulis
100
138
150
108_
70
103
49
60,5_
74
56_
86
_42,5_
18
20
.40
Ugende:
10:
0,50:
7j:
type de ciment
rapport eau/ciment
dur6e de munssement
SP
FS
EX
superplasdfiant
fum6e de sUice
agent expansif
Pour etudier les effets du rapport E/C sur les propriet^s de transfert du coulis de ciment
durci, des coulis de rapport E/C 6gal a 0,50 et 0,35 ont ete compares. Cependant, 6tant donne la
faible maniabilit6 du coulis de rapport E/C egal a 0,35, du superplastifiant dos6 a 1% en poids
d'extraits sees du poids de ciment a 6t6 ajout^ a ce m^lange. Selon les resultats des courants 61ec-
triques circulant a travers les deux coulis de ciment durci (10-0,50-7j et 10-0,35SP-7j), une dimi-
nution de la quantite d'eau gachage et un ajout de superplastifiant au coulis aurait pour effet de
diminuer Ie courant dlectrique de 100 mA ^ 70 mA. Si 1'on consid^re que cette baisse est attri-
buable a une diminution 6quivalente de la diffusivit^ du milieu poreux, cela signifierait que la dif-
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fusivite du milieu aurait baiss6 de 30%. Ce comportement pourrait s'expliquer par Ie fait qu'un
coulis de rapport E/C 6\ev6 (0,50) d^veloppe plus de pores capillaires (0 > 0,01 (irn) de dimen-
sions plus elevees par rapport ^ un coulis de ciment de rapport E/C plus faible [METHA, 1986]. De
plus, dtant donn6 que dans Ie coulis de ciment durci ce sont ces pores qui sont les principaux
canaux d'dcoulement et de migration des ions, une diminution de la taille de ceux-ci aurait pour
effet d'abaisser la diffusivite du milieu poreux ainsi que sa conductivit^ 61ectnque.
En comparant un coulis de ciment de type 10 sans ajout (rapport E/C = 0,50) (10-0,50-7j) et
un coulis auquel on a ajout6 10% de fum6e de silice (10-0,50FS-7j), on constate que cet ajout ne
modifierait pas les propn6t6s de transfert du coulis de ciment durci lorsque celui-ci est ^ jeune age
(7 jours). Cependant, lorsque 1'on compare des coulis de faible rapport E/C et avec superplastifiant
(10-0,35SP-7j et 10-0,35SPFS-7j), on constate qu'une addition de 10% de fumee de silice diminue
Ie courant ^lectnque d'environ 30%. Ces r6sultats sont int6ressants, car Us montrent que les pro-
pn6t6s de transfert d'un coulis ^jeune Sge seraient plus contr616es par la quantity d'eau de gachage
que 1'effet filler exerc6 par les 10% de fum6e de silice dans Ie m^lange. Ainsi, la quantity et la
dimension des pores capillaires qui se sont d6velopp6s dans Ie coulis de ciment durci ayant un rap-
port E/C de 0,50 seraient les facteurs pr^dominants qui controleraient les propnet^s de transfert du
milieu poreux. Toutefois, lorsque les pores capillaires sont moins nombreux ou que leur dimen-
sion est plus r6duite, ce serait plutot Ie compactage des grains entre eux ou les vides intergranulaires
qui contr61erait la diffusivit^ du milieu. C'est-^-dire que Feffet de remplissage (effet filler) de la
fumee de silice entre les grains de ciment aurait pour effet de favonser une meilleure densification
ou diminution des vides intergranulaires qui engendrerait une baisse dans Ie nombre et la dimension
des votes de migration des ions pouvant circuler ^ travers les coulis de ciment durci.
Selon les r^sultats des analyses effectives sur les coulis de ciment durci ag6s de plus de 7
jours, on constate que Ie courant ^lectnque circulant ^ travers les echantiUons diminue avec Ie temps
de munssement. Cela indique que les nouveaux produits d'hydratation du cunent, apr^s 7 jours de
munssement, provoqueraient un remplissage progressif des pores qui aurait pour effet de diminuer
Ie nombre et la dimension des voies de migration des ions et, ainsi, de diminuer la diffusivite du
mUieu poreux des coulis de ciment durci.
Finalement, selon les r^sultats des courants electnques circulant ^ travers les coulis de
ciment durci 10-0,35SP-7j et 10-0,35SPEX-7j, une addition d'un agent expansif a base de poudre
d'aluminium ne modifierait pas de manure significative les propriet^s de transfert du coulis de
ciment durci. Cela pourrait s'expliquer par Ie fait que 1'expansion du coulis de ciment, a Fetat frais,
est caus6e par des pressions interstitielles produites par la formation de bulles d'hydrogene qui
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proviennent des reactions chimiques entre Ie coulis de ciment et la poudre d'aluminium. Puisque
ces bulles de gaz ne sont pas ou tr^s peu interconnectees, celles-ci ne peuvent modifier de fagon
significative les propri^tes de transfert des couUs de ciment durci.
7.3.2 Zone de transition
Les r^sultats des mesures d'intensit^ du courant ^lectrique pour les diff6rents ^chantillons de
coulis de ciment durci ont montr6 que ceux-ci variaient consid^rablement selon Ie m^lange utilise et
selon Ie temps de murissement. Etant donn6 que, dans certains cas. Ie courant electnque circulant a
travers les 6prouvettes de coulis de ciment (ic) est faible (ex. : 10-0,35 SPFS-7J = 20 mA), pour
6tudier les param^tres qui affectent les propri6t6s de transfert de la zone de transition. Ie courant
61ectrique circulant ^ travers la section rocheuse des ^prouvettes inject^es de coulis de ciment doit
etre consid6r6 dans tous les calculs.
Pour connaitre la density de courant (1c) circulant ^ travers Ie coulis de ciment dans les trous
de roche mject^e, celle-ci est obtenue en soustrayant Ie courant 61ectnque total (it) du courant traver-
sant 1'espace rocheux (ir) puts en divisant cette soustraction par 1'espace occupy par Ie coulis de
ciment dans les trous (Ac) :
Ic=(IrIr)Ac (7-1)
Comme dans Ie cas des analyses r6alis6es au chapitre 6.3.2 pour ^tudier les propd6t6s de
transfert de la zone de transition par rapport au reste du coulis de ciment durci, I'^paisseur de cette
zone ayant une plus forte porosit6 est estim^e ^ 100 |im. Connaissant la surface que repr^sente
cette zone (A{) et la surface totale qu'occupe Ie coulis de ciment durci (Ac), des graphiques repre-
sentant la density de courant circulant a travers Ie coulis (1c) en fonction du rapport (At/Ac) ont ete
traces (Annexe B).
G6n6ralement, on retrouve une assez bonne lin6arit6 entre les points sur les graphiques.
Cependant, certaines 6prouvettes pr6sentent peu de lindarit^. n est possible que des ph6nom^nes de
retrait thermique ou endog^ne aient affect6 la stability volum^trique des coulis dans les trous de
roche de large dimension. Dans Ie but d'^liminer ces anomalies, l'6tude des parametres qui affec-
tent les propriety de transfert de la zone de transition est bas^e principalement sur les petits trous de
roche (0 = 6,35 mm) injects de coulis de ciment puisque ceux-ci sont moins affectes par des
changements volumetriques.
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La relation math^madque qui lie Ie rapport (Ai/A^) et la densite de courant traversant Ie cou-
Us de ciment durci peut etre exprim^ par:
Ic=a^+b (7-2)
ou a : pente de la droite
b : density de courant circulant ^ travers I'^prouvette de coulis de ciment durci
A partir de cette equation, pour d^finir la density de courant circulant ^ travers la zone de
transition (It), nous posons que Ie rapport (At/Ac) est egal ^ 100%. Par la suite, pour connattre la
contribution de la zone de transition par rapport au reste du coulis de ciment, on utiUse un facteur de
muldplication (Xm):
Xm=k (7-3)
ou It : density de courant circulant dans la zone de transition (mA/cm2)
1c : density de courant circulant dans Ie coulis de ciment durci (mA/cm2)
C'est ^ pardr de ce facteur de multiplication (Xm) que toute 1'etude des parametres qui affec-
tent la zone de transition est r^alisee.
Le tableau 7.2 pr6sente les densit^s de courant (1c) circulant ^ travers toutes les eprouvettes
contenant du coulis de ciment et les facteurs de muldplication (Xm) calcuMs pour toutes les 6prou-
vettes de roche injectee de coulis de ciment.
Selon les r^sultats, on constate que les propri^s de transfert de la zone de transition
seraient plus 61evees que celles du reste du coulis de ciment durci pour tous les melanges. Cepen-
dant, selon 1'analyse des facteurs de multiplication (Xm), la plus forte diffusivite de la zone de
transition par rapport au rcste du coulis de ciment durci diminuerait avec Ie temps de murissement
des 6prouvettes. Cette observadon est int^ressante, car elle montre que la zone de transition subirait
probablement un remplissage progressif de min^raux n6oform6s hydrat^s du ciment qui, avec Ie
temps, r^duirait les voies d^coulement et de migration des ions.
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TABLEAU 7.2 - DENSITfi DE COURANT (mA/cm2) ET FACTEURS DE MULTIPLICATION DES
6CHANTILLONS DE ROCHE INJECT^E
Densit6 de courant (1c) (mA/cm^) Facteur de multiplicadon Xm
Type d'6chantillon
10-0,50-71
50-0,50-7j
50T-0,50-7L
BC-0,50-7j
10-0,35SP-7i
10-0.50FS-7J
10-0,35SPFS-7j
50r-0,35SPFS-7i
10-0,35SPEX-7j
10-Q,35SP-28j
10-0,50FS-28j
10-0,35SPFS-28i
50r-0,35SPFS-45i
10-0,35SPFS-56j
10-0,50FS-40j
1 trou
2,23
2,92
3,2<L
2,30
1,71
2,37
L25^
1,32
1,42
1,37
2,00
0,90
0,35
0,48
0,88^
ICLtrous
2,42
3,41
3,41
2,47
1,69
2,52
1.1L
1,22
1,39
1,29
2,38
0,88
0,35
0,46
0,92
64tTQUS
2,97
3,71
3,22
2,45
1,84
2,67
1,32
1,34
1,39
1,25
^,28
0,97
0,37
0,41
^97
coulis
1,76
2,43
2,64
1,90^
1,23
1,82
0,86^
1,06
1,30
0,99
1,52
0,75
0,32
0,35
0,70
1 trou
37,23
28,39
33,13
29,86
54,16
42,57
6L52
34,04
13,25
52,66
_44,55^
28,00
12,53
51,39
J4,82_
16 trous
13,35
14,17
10,54
10,88
13,12
13,62
11,81
5,92
3,32
10,98L
19,37
6,42
3,7L
10,82,
11,41
64 trous
12,17
_9,56
4,55
^,73
JW
8,63
J),67
5,35
2,16
5,18
9,13
5,85
J,38
J,6^
7,35
L6gende:
10 : type de ciment SP
0,50 : rapport eau/ciment FS
7j : dur6e de murissement EX
superplasdfiant
fum6e de silice
agent expansif
En comparant les facteurs de muldplication (Xm) calculus pour les differents coulis de
ciment, les r^sultats montrcnt que les propn^t^s de transfert de la zone de transition ne seraient pas
ou tr&s peu affect^es par la composition chimique des ciments, mais qu'elles seraient tr^s affect^es
par la finesse du ciment. En fait, en comparant les coulis ^ base de ciment de type 10 (10-0,50-7j)
et de type 50 (50-0,50-7j), lesquels presentent une finesse Blaine qui est sensiblement la meme, on
trouve que Ie facteur de multiplication (Xm) pour Ie coulis de ciment de type 50 serait d'environ
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21% inferieur a celui du coulis de ciment de type 10. Dans Ie cas ou 1'on compare Ie facteur de
multiplication (Xm) de coulis de ciment de type 10 a ceux des coulis de ciment de type 50 rebroye
(50r-0,50-7j) et Blue Circle (BC-0,50-7j), on obtient des baisses du facteur de multiplication (Xm)
d'environ 62% et 53% respecdvement. La raison qui pourrait expliquer ce comportement est que
1'augmentation de la finesse du ciment favoriserait un meilleur compactage des grains de ciment au
contact de la roche. En d'autres mots, 1'espace entre les grains de ciment et la paroi de la roche
diminuerait avec la finesse du ciment, de meme que les votes d'ecoulement ou de migration des
ions.
La quantite d'eau de gachage dans Ie coulis de ciment ne modifierait pas d'une maniere
significadve les proprietes de transfert de la zone de transition lorsque les coulis de ciment sont
jeunes (7 jours). En fait, en comparant les coulis a base de ciment de type 10 (10-0,5-7j et 10-
0,35SP-7j), ayant un rapport E/C de 0,50 et 0,35 avec 1% de superplastifiant, on note que la dimi-
nution de la quantite d'eau de gachage dans Ie coulis abaisse Ie facteur de multiplication (Xm)
d'environ 26%, ce qui represente une valeur sensiblement equivalente a celle calculee pour 1'effet
de la composition chimique des ciments sur les propnetes de transfert de la zone de transition.
L'addition de 10% de fumee de silice au coulis de ciment age de 7 jours n'affecteraitpas
d'une maniere significadve les proprietes de transfert de la zone de transition par rapport au reste du
coulis de ciment durci. Si 1'on compare les facteurs de multiplication (Xm) des coulis de ciment
10-0,50-7j, 10-0,50FS-7j, 10-0,35SP-7j et 10-0,35SPFS-7j, on constate que ceux-ci sont de
12,17; 8,63; 9,04 et 9,67 respectivement. Meme si 1'on mesure une baisse d'environ 29% a la
suite de 1'addition de 10% de fumee de silice au coulis de rapport E/C = 0,50, on retrouve une
hausse d'environ 7% a la suite de 1'addidon de 10% de fumee de silice au coulis de rapport E/C de
0,35. De plus, si 1'on compare les r6sultats pour les coulis de ciment ages de 28 jours, de rapport
E/C de 0,35 et avec 1% de superplastifiant (10-0,35SP-28j et 10-0,35SPFS-28j), on observe que
les facteurs de muldplication (Xm) sont de 5,18 et 5,85. Cela signifierait que 1'addition de 10% de
fum^e de silice au coulis de ciment produirait une hausse des propri^s de transfert de la zone de
transition par rapport au reste du coulis de ciment d'environ 13%. A notre avis, ces variations sont
peu significatives et elles indiqueraient que 1'addition de 10% de fum^e de silice aurait peu d'effet
sur 1'ecart entre les propn6t6s de transfert de la zone de transition par rapport ^ celles du reste du
coulis de ciment durci. II est possible que la quantity de 10% de fumee de silice ajoutee au melange
alt 6te insuffisante pour favodser un meilleur compactage au contact de la roche.
L'addition d'un agent expansif au coulis de ciment jouerait un role tres significatif sur les
proprietes de transfert de la zone de transition par rapport a celles du coulis de ciment durci. La
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comparaison entre les coulis ^ base de ciment de type 10 (10-0,35SP-7j et 10-0,35SPEX-7j)
montre que 1'addition d'un agent expansif produirait une baisse des propn€t€s de transfert de la
zone de transition par rapport ^ celles du coulis de ciment d'environ 78%. L'explication de cette
meilleure homog6n^it6 entre la zone de transition et Ie coulis de ciment pourrait s'expliquer par Ie
fait que 1'expansion empech^e du coulis de ciment b cause de la presence de la roche aux contours
des trous pourrait avoir produit un ^crasement des grains de ciment centre les parois de la roche.
Cela aurait pour effet de diminuer les vides dans la zone de transition et, par consequent, les votes
d'^coulement et de migration des ions.
Finalement, comme mentionn6 pr^c^demment. Ie temps de munssement des dchantillons
aurait pour effet de diminuer F^cart entre les propnet6s de transfert de la zone de transition par rap-
port ^ celles du reste du coulis de ciment durci. Cependant, les r^sultats montrent que cet ecart
diminuerait plus rapidement pour les coulis ayant un rapport E/C faible (" 0,35) que pour un coulis
^ rapport E/C 61ev6 (" 0,50). En fait, si 1'on compare les r^sultats entre les coulis ^ base de ciment
de type 10 avec 10% de fumee de silice et ayant des rapports E/C de 0,50 et 0,35 (10-0,50FS-7j et
10-0,35SPFS-7j), on constate que, apr^s 28 jours de munssement. Ie facteur de muldplication
(Xm) a augment^ de 6% pour Ie coulis de rapport E/C de 0,50 et qu'il a diminu^ de 39% pour Ie
coulis de ciment de rapport E/C de 0,35. De plus, si 1'on observe les r^sultats obtenus a des temps
de murissement plus 61ev6s, on observe que Ie facteur de multiplication (Xm) a diminue de 15%
pour Ie coulis de rapport E/C de 0,50 entre 7 et 40 jours de munssement et de 56% pour Ie coulis
de rapport E/C de 0,35 entre 7 et 56 jours de munssement U est tr^s difficile de pouvoir interpreter
ces resultats, car ceux-ci indiqueraient que les propri6t6s de transfert de la zone de transition pour-
raient devenir ^ long terme equivalentes ^ celles du coulis de ciment durci, mais seulement si Ie rap-
port E/C du couUs de ciment est faible. Etant donn6 la complexity de ce ph^nom^ne, il sera discute
plus en detail au chapitre 8 dans lequel on traite de la correlation entre la mineralogie et la micro-
structure de la zone de transition avec ses propri^s de transfert.
7.4 Conclusion
Selon les r^sultats obtenus par 1'utilisadon de la migration des ions par champ 61ectnque de
faible intensity sur des eprouvettes de roche inject^e de diffdrents m^langes de coulis de ciment, la
zone de transition poss^derait, pour tous les m^langes 6tudi6s, des propn^s de transfert plus ele-
vees que celles du couUs de ciment durci. Cependant, cette etude a montre que certains parametres
peuvent diminuer cette h6t6rog6n6it6 microstructurale.
138
A jeune age, F6cart entre la diffusivit^ de la zone de transition par rapport au coulis de
ciment durci serait pnncipalement control^ par la finesse du ciment. Cependant, b mesure que Ie
coulis de ciment vieillit, Ie rapport E/C du coulis de ciment jouerait un role tr^s important sur la
diminution de cet 6cart.
De plus, les resultats ont montr6 que la composition chimique du ciment et 1'addition de
10% de fum^e de silice avaient peu d'effet sur 1'ecart entre les propnet^s de transfert de la zone de
transition par rapport a celles du coulis de ciment. Dans Ie cas de 1'utilisation du superplastifiant,
6tant donne qu'il a 6t6 utilise en combinaison avec un coulis de faible rapport E/C, on ne peut pre-
sentement 6valuer les effets r^els sur les propri^s de transfert de la zone de transition.
Finalement, un agent expansif ^ base de poudre d'aluminium dans un coulis de ciment
r^duit fortement I'^cart entre les propn6t6s de transfert de la zone de transition et celles du coulis de
ciment.
CHAPITRE 8
SYNTHESE DES RESULTATS
8.1 Introduction
Selon les r^sultats des analyses qui ont €\& effectudes, la zone de transition est une zone dont
la mineralogie et la microstructure different de celles du coulis de ciment durci. Ces differences
auraient pour effet de cr6er un milieu dont les propri6t6s de transfert favoriseraient un chemin
pref^rentiel d'6coulement et de migration des contammants. Cependant, selon les essais par champ
electrique de faible intensity, certains param^tres physiques et chimiques du coulis de ciment
peuvent modifier les propri6t6s de transfert de la zone de transition et r^duire ou peut-etre m8me
annihiler ^ long terme les effets n^gadfs que pourrait apporter cette zone sur 1'^tancheite et la
durability des fissures de roche inject^es avec du coulis de ciment.
Dans Ie but de mieux comprcndre les m^canismes qui causent cette meilleure homogeneite
entre les propnet^s de transfert de la zone de transition par rapport a celles du coulis de ciment
durci, une correlation entre la mindralogie et la microstructure de la zone de transition et ses
propriety de transfert est necessaire. Cependant, pour etre capable de faire cette correlation, Ie
m6canisme g^ndral de formation de la zone de transition doit 8tre v6nfi6 ou compMte.
8.2 Mecanisme general de formation de la zone de transition
La formation de la zone de transition serait reli^e ^ un diff^rentiel de migration ionique cause
par un diff^rentiel de porosit6 et de concentration entre la zone de transition et Ie reste du coulis de
ciment [MASO, 1980]. Cependant, comme il a €\& mentionn6 dans la revue de la documentation
(chapitre 2), ^ notre connaissance, il existe peu de preuves quantitatives qui prouvent, hors de tout
doute, que ce diff6rentiel de migradon ionique existe. De plus, Ie mecanisme qui occasionnerait
cette plus forte porosit^ au contact de la roche, en d6but d'hydratation du coulis de ciment, ne ferait
pas 1' unanimity des chercheurs qui out travaill^ sur ce sujet.
Selon les 6tudes que nos avons r^alisees jusqu'^ maintenant, les r^sultats obtenus par DRX
et par ATG sur des poudres obtenues par des abrasions successives du coulis de ciment durci en
contact avec la roche ont montr6 que la zone de transition d'un coulis de ciment de type 10, ayant
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un rapport E/C de 0,50, 6tait compos^e de deux parties distinctes (Fig. 4.12). Dans les 15 h 20
premiers (J-m au contact de la roche, on retrouve une zone nche en CH et en AFt, puts sur une
epaisseur d'environ 130 p,m, on retrouve une zone plus pauvre en CH et en AFt par rapport au
reste du coulis de ciment durci. De plus, les analyses ont montre que la zone de plus faible
concentration en CH et en AFt serait une zone ou Ie C-S-H se retrouverait en plus forte
concentration que partout ailleurs dans Ie reste du coulis de ciment durci. A notre avis, ces resultats
confirmeraient 1'hypoth^se de Maso [1980], c'est-^-dire que Ie contenu mineral de la zone de
transition serait bas6 sur un processus de migration diff^rentielle des ions les plus mobiles vers la
zone de contact roche/coulis.
Pour verifier la possibility que ce m^canisme de migration diff^rentielle existe, de meme que
pour faire la lumiere sur Ie processus responsable de la plus forte porosite de la zone de transition,
deux essais udlisant du coulis ^ base de ciment de type 10 (rapport E/C = 0,50) ont ete realises.
Dans un premier temps, pour v^rifier Ie mecanisme de migration diff^rendelle, 3% d'alcalis
(1,5% NaOH et 1,5% KOH du poids du ciment) ont ete ajoutes comme traceur au coulis de ciment
de type 10. Le but de cette experience 6tait de voir si les alcalis, lesquels ne forment pas de
mm^raux specifiques dans Ie coulis de ciment durci, vont migrer par diffusion et se concentrer dans
la zone de transition.
Dans un deuxi^me temps, pour faire la lumi^re sur Ie mecanisme responsable de la plus
forte porosite de la zone de transition, une 6tude au microscope electronique ^ balayage par
Fimagene aux electrons r6trodiffus6s a 6t6 r^alis^e sur un coulis age de 24 heures. Le but de cette
experience etait de voir quel serait 1'arrangement des grains anhydres du ciment au contact de la
roche.
8.2.1 Verification du orocessus de mieration diff^rendelle par 1'udlisadon de traceurs K+ et Na+
Selon les r^sultats pr6sent6s aux figures 8.1 et 8.2, Ie potassium et Ie sodium ont migre en
forte concentration vers la zone de contact roche/coulis. De plus, il apparait qu'ils auraient tendance
^ se concentrer dans la region riche en C-S-H, ce qui pourrait s'expliquer par Ie fait que les C-S-H
sont des gels vitrifi^s qui tendent ^ capter les alcalis par sorpdon.
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Ces resultats confirment qu'il existe, bel et bien, un processus de migration des ions
solubles en solution vers Ie contact roche/coulis de ciment durci. Ce serait a partir de ce mecanisme
que les ions Ca2+, A13+ et S042-, provenant principalement de la dissolution du gypse et des
reactions rapides de 1'hydratation du CsA et du €38, que ce formeraient Ie CH et FAFt pres du
contact de la roche. Etant donne que les ions SiO(OH)(x) sont peu mobiles, puisqu'ils preferent
former du C-S-H pres du €38 et du C^S [SKALNY et YOUNG, 1980], on les retrouve en plus forte
concentration derriere cette zone.
8.2.2 Etude de 1'arrangement des grains de ciment anhvdres par I'imaserie aux electrons
retrodiffus^s
Selon les r^sultats des analyses (Fig. 8.3), la forte porosite de la zone de transition
occasionnee par la presence d'un film d'eau d'environ 20 (im d'epaisseur [ZBIBELMAN, 1985], qui
empecherait les grains de ciment de venir en contact avec la roche, est inexacte. Le fait que 1'on
retrouve des grains de ciment anhydres parfaitement accol^s contre la roche signifie qu'un autre
mecanisme serait responsable de cette anomalie de la microstructure.
'ff^^SWm SWfflOO th WD 15 10 Pin WD15
Figure 8.3 - Images en electrons r6trodiffus6s du contact roche/coulis de ciment (ciment
de type 10, apr^s 24 heures d'hydratadon)
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Lorsque 1'on examine attentivement les photos prises au microscope electronique ^
balayage, on observe que les grains de ciment fonnent des microstructures en arche au contact de la
roche. De plus, sous celles-ci, on retrouve, ^ quelques endroits, des regions qui montrent une plus
grande porosit^ que celle observ^e ailleurs dans Ie reste du coulis de ciment durci.
II est done evident que, en debut d'hydratation du coulis de ciment. Ie film d'eau n'est pas
responsable de la plus forte porosite de la zone de transition. Selon 1'analyse des resultats, ce serait
F arrangement lache des grains de ciment anhydres au contact de la roche qui serait responsable de
cette anomalie de la microstructure. Les deux raisons qui ont €\€ evoqu^es dans la documentation
pour expliquer ce phenom^ne sont la floculation des grains de ciment et 1'effet de paroi. Le fait que
les analyses par ATG ont montr6 que les limites des vadations de concentration du CH et des
pourcentages de perte de masse (1000° C) par rapport ^ 1'interface n'^taient pas modifiees de fa^on
significative a la suite de 1'ajout de superplastifiant, mais qu'elles etaient modifiees de fa^on
distincte par la finesse du ciment nous am^ne a conclure que 1'effet de paroi serait la cause de la
plus forte porosit6 au contact de la roche.
8.2.3 Module revise du m^canisme e^n^ral de formation de la zone de transition
Bas6 sur les diff^rentes analyses de la min^ralogie et de la microstructure de la zone de
transition des divers coulis de ciment Studies, Ie m^canisme responsable de la formation de la zone
de transition serait reli6 b un ph6nom^ne de migration par diffusion des ions, provenant des
produits de 1'hydratation du ciment, vers la zone de contact roche/coulis de ciment. De plus, selon
nos r^sultats, Ie m^canisme qui provoquerait cette plus forte porosit^ de la zone de transition, en
debut d'hydratation du ciment, serait relid ^ 1'arrangement lache des grains de ciment qui serait
caus6 par 1'effet de paroi de la roche.
Ainsi, la zone de transition pourrait se d^finir comme etant une zone plus poreuse que Ie
reste du coulis de ciment durci et dont Ie contenu mineral et la microstructure seraient toujours
diff^rents par rapport ^ ceux observes dans Ie reste du coulis de ciment durci. L'effet de paroi de la
roche sur 1'arrangement des mat^naux solides du coulis ferait en sorte que la zone de transition
serait toujours pr^sente, quel que soit Ie type de coulis utilise, et qu'il serait impossible de
1'annihUer completement.
Cependant, quelques points du module revise ne peuven etre expliqu^s avec precision:
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1) A jeune age (" 7 jours), selon les limites des variations de concentration du CH et du
pourcentage de perte de masse (1000° C), Fepaisseur de la zone de transition serait
d'environ 150 [im. Comment peut-on expliquer que 1'arrangement lache des grains de
ciment au contact de la roche produise une zone de plus forte porosit^ qui correspondrait ^
une hauteur ^quivalente ^7^8 grains de ciment (0 » 20 (im) empil^s les uns par dessus les
autres?
2) Si F^paisseur de la zone de transition n'est pas affect^e par Ie rapport E/C, pourquoi la
mineralogie est-elle diff^rcnte ?
3) L'utilisation d'une forte quandte de fumee de silice dans Ie coulis a pour effet de diminuer la
limite des variations du pourcentage de perte de masse, mais pourquoi la limite des
variations de concentration du CH augmente-t-elle ?
4) Pourquoi avec Ie temps de murissement du couUs, 1'^paisseur de la zone de transition
augmente-t-elle ?
Jusqu'a maintenant il est impossible, de repondre avec certitude ^ ces questions. Cependant,
il est possible que la zone de transition ne soit pas dans 1'ensemble plus poreuse que Ie reste du
coulis de ciment, mais qu'une partie de cette zone soit, en fait, une region representant la zone
affect^e par la mobilisation ionique (Fig. 8.4).
Si Ron suppose que, pour un coulis de ciment de type 10, Fepaisseur de la zone de transition ayant
une plus forte porosit^ est d'environ 20 ^ 40 |iim (1^2 grains de ciment), comme mentionne dans
Ie module, la plus forte quantity d'eau dans cette zone va produire la mobilisation des ions en
solution vers cette zone. Le Ca2+, A13+ et Ie S042-, etant les ions les plus mobiles, vont migrer
dans cette zone et former du CH et de 1'AFt. Cette migradon aurait alors pour effet de diminuer la
concentration de ces elements juste dern^re cette zone, mais aussi d'augmenter celle du SiO(OH)(x),
ce qui favoriserait la croissance des C-S-H. Ainsi, on obtiendrait une image de la zone de transition
qui correspondrait ^ celle obtenue par les analyses de DRX et d'ATG (Fig. 4.12).
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Figure 8.4 - Representation sch^madque de la zone de mobilisation ionique
Cependant, ce qui est encore difficile ^ expliquer avec ce module revise c'est que les
variations du pourcentage de perte de masse (1000° C), pouvant repr6senter les vanations du
contenu en min6raux hydrat^s du ciment, se stabilisent 6galement aux environs de 150 (im de
1' interface roche/coulis. En pnncipe, si 1'on suppose que la zone de transition est divisee en deux
parties, les variations du pourcentage de perte de masse (1000° C) devraient se limiter ^ la partie
poreuse et non ^ la zone de mobilisation ionique. A notre avis, la seule raison qui pourrait expliquer
ce phdnom^ne serait que Ie surplus d'eau ^ 1'interface assure jusqu'^ la limite de mobilisation
ionique une humidity favorisant une plus grande hydratation du ciment pour cette zone. En fait, la
partie poreuse de la zone de transition pourrait etre un reservoir d'eau qui maintiendrait ^ une
certaine region, durant une certaine p^riode de temps, une plus grande humidity par rapport a celle
trouv^e dans Ie reste du coulis de ciment durci (Fig. 8.5).
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Figure 8.5 - Representation sch6matique de la zone affect^e par Ie transfert d'humidit^
En se basant sur 1'hypoth^se que la zone de transition est constitute de deux parties, dont
1'une represente une region poreuse et 1'autre une region affect^e par la mobilisadon ionique et par
Ie transfert d'humidity, si Ie rapport E/C modifie la min^ralogie et non 1'^paisseur de la zone de
transition c'est que, probablement, l'6paisseur et 1'indice des vides de la parde poreuse seraient les
memes, mais que les ions qui y migrent seraient contr616s par la porosit^ de la partie affectee par la
mobilisation ionique. Dans Ie cas d'un coulis de faible rapport E/C (» 0,30), la faible porosit^ de la
zone de mobilisation ionique permettrait aux ions S042", Ca2+ et A13+ de se concentrer en solution
et de pouvoir migrer en forte quantity vers la partie poreuse de la zone de transition. Comme
expliqu^ par Ollivier [1981], les ions sulfates seront alors en quantite suffisante pour pouvoir bien
controler les reactions d'hydratation des C3A de cette zone et pour favoriser la croissance de
Fettringite. De plus, 6tant donn6 les fortes concentrations des ions S042", Ca2+ et A13+ dans la
solution interstitielle de la partie poreuse, la formation de 1'ettringite sera favons6 par les processus
de dissolution-germination-croissance. Au moment ou les ions S042" et A13+ seront suffisamment
epuises en solution ou que les reactions d'hydratation du €38 seront suffisament avancees, les
cristaux de pordandite vont se d^velopper dans la partie poreuse de la zone de transition
pnncipalement par des processus de dissolurion-germination-croissance.
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Dans Ie cas d'un coulis de rapport E/C elev^ (» 0,50), la plus forte porosite de la partie
affect^e par la mobilisation ionique ne permettrait pas aux sulfates de se concentrer en solution et de
pouvoir migrer en quantity suffisante pour bloquer 1'hydratation des C^A, ce qui, alors, favoriserait
la formation d'aluminates hydrat^s dans la partie poreuse de la zone de transition. Cependant, les
ions Ca2+, Ctant les ions les plus disponibles ^ se concentrer dans la solution interstitielle de la
parde affect^e par la mobilisation ionique, vont migrer en quantity suffisante vers la partie poreuse
de la zone de transition et participer avec les ions provenant de 1'hydratation des €38 de cette region
^ une forte croissance des cnstaux de CH.
L'explication que 1'on pourrait donner au fait que 1'ajout de fortes concentrations de fum^e
de silice (> 10%) au coulis ^ base de ciment modifie, dans des sens opposes, les limites des
variations de concentration du CH et du pourcentage de perte de masse (1000° C) est que la fum^e
de silice jouerait deux roles dans Ie d^veloppement de la zone de transition. Premi^rement, 6tant
donn6 que la fum^e de silice est un mat6riau tr^s fin (0 » 0,25 (im), son augmentation en
concentration dans Ie coulis aurait pour effet de remplir les espaces poreux de la zone de transition
(effet filler). Cette r^ducdon de 1'indice des vides de la partie poreuse diminuerait ainsi les quantity
d'eau pr^sentes au contact de la roche et amincierait aussi la zone affect^e par Ie transfert d'humidite
(Fig. 8.6), ce qui entratnerait la diminution de la limite des variations du pourcentage de perte de
masse (1000° C).
Deuxi^mement, la fum6e de silice est un mat^nau pouzzolanique qui reagit avec Ie CH pour
former du C-S-H. Si 1'on consid^re que, avant cette reaction, les variadons de concentration du CH
par rapport ^ 1'interface sont habituelles et que la concentration de fumee de silice est presque
constante partout (Fig. 8.7a), durant la reaction pouzzolanique, il y aurait une consommation plus
elev^e dans les regions nches en CH que dans les regions pauvres en CH. De plus, etant donne que
dans les regions pauvres en CH, les concentrations en ions Ca2+ et OH- presents en solution sont
plus faibles que dans les regions nches, durant la r^acdon pouzzolanique des fum^es de silice, U y
aurait alors un processus de migration de ces ions par diffusion ionique provenant des regions
riches en CH vers les regions pauvres en CH (Fig. 8.7b). Ainsi, la combinaison de ces deux effets,
c'est-^-dire la reaction pouzzolanique et la diffusion des ions Ca2+ et OH- vers les zones de faible
concentration en CH, aurait pour r6sultats de produire une plus forte baisse des CH pr^s de la zone
de faible concentration en CH, ce qui entratnerait une augmentadon de la limite de stabilisation des
variations de concentration du CH (Fig. 8.7c).
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Figure 8.6 - Representation schematique de 1'effet de la fum^e de silice sur la zone affect^e par
Ie transfert d'humidity
Finalement, si 1'on remarque une augmentadon de 1'dpaisseur de la zone de transition avec
Ie temps de munssement du coulis, c'est probablement que Ie processus de migration diff^rendelle
des ions vers 1'interface de meme que Ie transfert d'humidity vers Ie coulis de ciment durci seraient
toujours presents jusqu^ ce que les 6quilibres physico-chimiques entre la partie poreuse de la zone
de transition et Ie reste du coulis de ciment durci soient atteints.
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Figure 8.7 - Effet de la fum^e de silice sur la consommation du CH dans la zone de transition
En se basant en grande partie sur les hypotheses de MASO [1980], Ie processus de formation
de la zone de transition pourrait se d^crire comme suit :
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• quand Ie coulis de ciment est mis en contact avec la roche, les grains de ciment anhydres
viennent s'arranger de fa^on lache ^ la surface de la roche, formant des arches qui creent des
espaces vides ou partiellement remplis;
• la porosit^ et la quantity d'eau de cette zone seraient alors plus ^levees que celles trouvees
ailleurs dans Ie reste du coulis de ciment (Fig. 8.8a);
• la concentration ionique de la solution interstitieUe de cette zone, juste apr^s Ie moulage
(t» 0), serait tr^s faible (Fig. 8.8b);
• cette difference de concentration en solution entre la zone de transition et Ie reste du coulis
de ciment aurait alors pour effet d'engendrer la migration des ions les plus mobiles, par un
processus de diffusion, vers la zone de contact (Fig. 8.8c);
• etant donne la dissolution facile du gypse et 1'hydratation rapide du C3A et du €38, les ions
Ca2+, A13+ et S042- vont migrer rapidement dans cette zone;
• au contraire de ces ions, les SiO(OH)(x) ne migreront pas de fa9on intensive, etant donne
que Ie C-S-H serait favorise ^ crottre ^ partir du €38 et du CzS;
• etant donn6 la difference de porosit^ entre la zone de transidon et Ie reste du couUs de ciment
et que les min^raux auraient plus tendance ^ croitre ^ la surface de la roche qu'a 1'interieur
du coulis de ciment [YUAN et GUO, 1987], Ie differentiel de diffusion des ions va promouvoir
la formation de CH et d'AFt au contact de la roche et des C-S-H juste derri^re cette zone
(Fig. 8.8d);
• la forte quantity d'eau dans la zone poreuse aurait pour effet, par un processus de transfert
d'humidite, d'assurer, sur une certaine dpaisseur dans Ie coulis de ciment durci, une
hydratation plus 61ev6e des grains de ciment, ce qui am^nerait une quantite de mineraux
hydrat^s plus ^levee dans cette zone (Fig. 8.8d).
Ainsi, sur la base des r^sultats recueillis et sur les hypotheses proposees, la zone de
transition pourrait se d6finir comme 6tant une zone constitute de deux parties distinctes.
Premierement, it y aurait une partie tres poreuse d'environ 20 d 40 pm d'epaisseur, oil les nuneraux
presents seraient principalement constitues a partir des elements chimiques les plus mobiles et
disponibles dans Ie coulis de ciment et, deuxiemement, il y aurait une partie d9 environ 100 d 130
pm d'epaisseur dont les mineraux et leurs quantites sont affectees soientpar la mobilisation ionique
vers la zoneporeuse ou par Ie transfert d'humidite provenant de la partie poreuse vers Ie coulis de
ciment durci. Vepaissew de la zone de transition serait alors delimitee par la variation du contenu
mineral ou par la variation de leur concentration par rapport a V interface roche/coulis.
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Figure 8.8 - M^canisme revise de la formation de la zone de transition
8.3 Correlation entre la mineralogie et la microstructure de la zone de transition
et ses proprietes de transfert
A la lumi^re de 1'ensemble des r^sultats qui ont €\,€ obtenus b jeune age (=' 7 jours), les
param^tres qui affectent 1'^paisseur de la zone de transition affectent aussi 1'ecart entre les
proprietes de transfert de la zone de transition et celles du coulis de ciment durci. II existerait done
un lien tr^s 6troit entre l'6paisseur de la zone de transition et ses propri6t6s de transfert.
Sur la base de ces analyses, et sur Ie module revise du m^canisme de formation de la zone
de transition, les plus fortes propri6t^s de transfert de la zone de transition par rapport ^ celles du
reste du coulis de ciment durci proviendraient de la partie poreuse de la zone de transition que 1'on
retrouverait au contact de la roche. En fait, pour un coulis ^ base de ciment ordinaire, ce serait
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1' arrangement des grains de ciment au contact de la roche qui produirait, sur une ^paisseur
d'environ 20 ^ 40 (im, une zone plus poreuse qui favonserait une voie pr6f6rentielle d'^coulement
et de migration des ions. Selon les r^sultats des analyses de la mineralogie et de la microstmcture de
la zone de transition par DRX-solide et ATG-poudre, les principaux param^tres qui pourraient
affecter 1'^paisseur de cette zone seraient la finesse du ciment et 1'ajout d'un agent expansif au
coulis de ciment.
Dans Ie cas d'une augmentation de la finesse du ciment, la rdduction de 1'epaisseur de la
partie poreuse de la zone de transition serait caus^e par Ie fait qu'il y aurait un meiUeur compactage
des grains de ciment au contact de la roche par suite de 1'abaissement de la taille des structures en
arches (Fig. 8.9). La plus grande densificadon ^ I'interface roche/coulis provoquerait alors la
diminution de Fepaisseur de la zone poreuse de meme que la quantity d'eau accumulee dans cette
zone, ce qui entrainerait la rcducdon de 1'^paisseur totale de la zone de transidon (Fig 8.10). Enfin,
etant donn6 la r^ducdon de la partie poreuse de la zone de transition, cela aurait aussi pour effet de
diminuer les voies d'^coulement et de migration des ions dans cette zone et, ainsi, Tecart serait
r6duit entre les propn^t^s de transfert de la zone de transition et celles du coulis de ciment durci.
20 ^ 40 nm 10 ^ 20 ^m
a) 0"20 nm b) 0" 10 urn
Figure 8.9 - Representation sch^madque du role de la taiUe des grains de ciment sur
l'6paisseur de la zone poreuse
Dans Ie cas de Putilisation d'un agent expansif, telle la poudre d'aluminium, la liberation
d'hydrog^ne provenant de la reacdon entre ce produit et Ie ciment Portland d^veloppe des pressions
intemes dans Ie coulis frais qui font que les grains de ciment disposes en arche pourraient etre
comprim^s centre la paroi de la roche (Fig. 8.11). Cela aurait pour effet de diminuer fortement
F^paisseur de la zone poreuse de meme que la quantity d'eau pr6sente dans cette zone, ce qui
entraTnerait aussi la reduction de I'^paisseur de la zone de transition (Fig. 8.12). Enfin, comme
dans Ie cas de 1'augmentation de la finesse du ciment, la reduction de la partie poreuse de la zone de
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transition diminuerait les voies d'ecoulement et de migration des ions dans cette zone et 1'ecart entre
les propdetes de transfert de la zone de transition et celles du coulis de ciment durci.
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Figure 8.10 - Representation sch6madque de 1'effet de la fmesse du cunent sur 1'epaisseur de la
zone de transition
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Figure 8.11 - Representation schematique de 1'effet d'un agent expansif sur 1'arrangement des
grains de ciment au contact de la roche
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Figure 8.12 - Representation sch^matique de 1'effet d'un agent expanstf sur l'6paisseur de la'
zone de transition
Ainsi, les plus fortes propri6t6s de transfert de la zone de transition par rapport ^ celles du
coulis de ciment durci proviendraient d'une region poreuse pr^s du contact de la roche dont
1'epaisseur et Findice des vides seraient contr616s pnncipalement par 1'arrangement des grains de
ciment au contact de la roche (effet de paroi). Cependant, selon les r^sultats des analyses h la DRX-
solide et ^ FATG-poudre, la zone de transition subirait, avec Ie munssement des coulis, un
remplissage progressif de nouveaux mat^naux hydrat^s du ciment qui, selon les r^sultats des
analyses de migration des ions par champ ^lectrique de faible intensity, aurait pour effet d'abaisser
F^cart entre les propri6t6s de transfert de la zone de transition et ceUes du coulis de ciment durci.
Selon les r^sultats de nos analyses. Ie rapport E/C du coulis serait Ie param^tre Ie plus
critique pour l'6tanch6it6 et la durability ^ long terme des fissures de roche inject^es. Nous basons
cette conclusion sur Ie fait que, lorsque la quantity d'eau de gachage dans Ie coulis est faible
(rapport E/C = 0,35 avec 1% de superplasdfiant et 10% de fum6e de silice), ^jeune age (» 7 jours),
I'^cart entre les propri^t^s de transfert de la zone de transition par rapport ^ celles du reste du coulis
est eleve (Xm = 10,07), mais avec Ie temps de munssement du coulis, cette difference diminue
fortement (^ 28 jours Xm = 6,49 et ^ 56 jours Xm = 4,85) et probablement que, a long terme,
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ceUe-ci serait presque nulle. Dans Ie cas ou la quantity d'eau de gachage est 61ev6e (rapport E/C =
0,50 et 10% de fum^e de silice), ^jeune age (» 7 jours), I'^cart entre les propri^s de transfert de
la zone de transition par rapport ^ celles du reste du coulis de ciment est 61ev6e (Xm = 8,91), mais
avec Ie temps de murissement du coulis, cette difference diminue quelque peu tout en restant
beaucoup plus 61ev6e (^ 28 jours Xm = 9,47 et ^ 40 jours Xm = 7,84).
En se basant sur Ie m^canisme r6vis6 de la formation de la zone de transition, Ie rapport E/C
n'affecterait pas 1'^paisseur de la partie poreuse de la zone de transition de m8me que l'6paisseur de
la zone affect^e par la mobilisation ionique et par Ie transfert d'humidity. Les seules raisons
envisageables pour expliquer que F6cart entre les propn6t6s de transfert de la zone de transition par
rapport au coulis de ciment durci diminue considerablement pour un coulis de faible rapport E/C,
contrairement ^ un coulis de rapport E/C 61ev6, seraient alors que la mm^ralogie et les quantites de
min^raux hydrates du ciment ddvelopp^es dans la partie poreuse de la zone de transition sont
differentes pour les deux coulis.
Les resultats obtenus des analyses de DRX-solide et d'ATG-poudre ont montr6 que Ie
coulis de ciment ayant un rapport E/C de 0,50 d^veloppe de F Aft, beaucoup de CH et d'aluminates
hydrates au contact de la roche, contrairement au coulis de ciment de rapport E/C de 0,30, ou celui-
ci d^veloppe un peu moins de CH, pas d'aluminates hydrat^s, mais plus d'AFt. II est done peut-
etre possible que, lorsque la parde poreuse de la zone de transition est moins remplie par du CH et
des aluminates hydrat6s au profit de 1'ettnngite, I'^coulement ou la migradon des ions soient plus
faibles. En fait, les cnstaux de CH se d6veloppent sous forme de larges plaquettes qui, selon
certains arrangements, pourraient favoriser un 6coulement ou une migradon ionique facile
(Fig. 8.13 a). Les cristaux d'aluminates hydrat^s peuvent aussi se d^velopper sous forme de larges
plaquettes h^xagonales, mais Ie plus souvent on les retrouve groupds en rosaces pr^s de Finterface
[OLLIVIER, 1981]. Cette forme d'arrangement special des aluminates hydrat6s pourrait aussi, dans
ce cas, favoriser un ^coulement ou une migration ionique facile (Fig. 8.13b). Dans Ie cas de
1'ettringite, ce mineral a plut6t tendance ^ se d^velopper sous forme de fines aiguilles dispos^es
dans toutes les directions, ce qui aurait pour effet d'augmenter la tortuosit^ du milieu et ainsi de
defavonser un dcoulement ou une migradon ionique facile (8.13c).
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a) Plaquettes de Portlandite b) Rosaces de carboaluminateshydrates
c) Aigui.lles d'ettringites
Figure 8.13 Arrangement des cnstaux
II existe aussi une autre possibility pour expliquer Feffet ^ long terme du rapport E/C sur la
diminution de 1'ecart entre les propri6t6s de transfert de la zone de transidon par rapport au reste du
coulis de ciment durci. En fait, les analyses de DRX-solide et d'ATG-poudre ont montr^ que la
quantite de produits hydrates du ciment au contact de la roche etait plus faible pour Ie coulis ayant
un rapport E/C faible et que cette difference 6tait toujours pr^sente avec Ie vieillissement des coulis.
Comme mentionn6 ant^rieurement, la porosit^ de la partie affectee par la mobilisation ionique
diminuerait avec la baisse du rapport E/C du coulis. U y aurait done dans cette zone une saturation
elev^e de 1'eau interstitielle qui am^nerait ^ la partie poreuse, par diffusion ionique, une tr6s forte
quantite d'^ldments chimiques qui favonseraient une forte croissance de min^raux hydrat^s du
ciment II serait done possible que cette surcharge ionique de meme que la forte cristallisadon de
min^raux hydrat^s par Ie processus de dissolution-germination-croissance ralentissent 1'hydratadon
des grains de ciment en place dans cette region. Cela aurait done pour effet que la dimension des
pores de cette zone diminuerait, mais que, volum6tnquement, la quantity de produits hydrat^s du
ciment resterait faible (Fig. 8.14). Ainsi, 6tant donnd que 1'on retrouve une plus grande quantity de
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grains de ciment anhydres dans la partie poreuse de la zone de transition pour Ie coulis ^ faible
rapport E/C et que ceux-ci sont compl^tement imperm^ables, les propnet6s de transfert de la zone
de transition seraient done beaucoup plus faible et l'6cart avec celles du reste du coulis de ciment
serait lui aussi plus faible.
a) Rapport E/C de 0,30
Grain de ciment anhydre
Matenaux hydrat6s
du ciment (C-S-H, CH, Aft...)
CH
AR
Aluminates
hydrat6s
b) Rapport E/C de 0,50
Figure 8.14 - Representation sch^matique de 1'effet du rapport E/C sur la min^ralogie et la
microstmcture de la zone de transition
CONCLUSION ET RECOMMANDATIONS
Dans Ie but de d^terminer si la presence de la zone de transition roche/coulis de ciment
pourrait etre un site cntique pour l'6tanch6it6 et la durabilite des fissures de roche inject^es, la
pr^sente etude a tent6 de v6nfler et de computer certains aspects se rapportant ^ la nature et aux
propnetes de transfert de cette zone.
Selon F ensemble des r6sultats des analyses obtenus par la DRX, par Ie MEB et par 1'ATG,
la zone de transition roche/coulis de ciment ordinaire ne peut 8tre represent^e par un simple modele
min6ralogique et microstructural. En fait, des analyses r6alis^es sur deux coulis de ciment Portland
ordinaire (CPA 55 et type 10) ont montr6 que, meme si la mineralogie observ^e dans la zone de
transition pouvait etre sensiblement la meme, leur microstructure pouvait 8tre differente. De plus,
les resultats ont montr6 que 1'onentation prdferentielle des cristaux de CH n'est pas un entire
n^cessaire ou suffisant pour d^terminer la presence ou 1'^paisseur de la zone de transition. Les
observations realises par DRX et par ATG sur des poudres recueillies par des abrasions
successives de la zone de contact roche/coulis de ciment ont montr6 que la zone de transition se
d^finissait probablement plus facilement comme 6tant un lieu ou les concentradons et les
proportions des produits hydrat^s du ciment sont quantitativement diff^rentes par rapport ^ celles
trouvees dans Ie reste du coulis de ciment durci. Ainsi, pour d^terminer 1'existence et I'^paisseur de
la zone de transition, il suffit de d6terminer la limite de stabilisation des variations de concentration
des produits hydrat^s du ciment plutot que d'essayer de les determiner a partir des limites de
variation microstructurale expnmees par 1'onentation pr6f6rentielle des cnstaux de CH.
Selon les r^sultats obtenus ^ pardr des analyses de DRX-solide et d'ATG-poudre, m^me si
les analyses ont montr6 que les diff6rents ciments Portland (type 10, type 50 et Blue Circle) utilises
dans cette recherche ne favorisent pas la croissance des cristaux de CH a s'onenter avec leur plan
(001) paraU^le ^ 1'interface roche/coulis, celles-ci ont montre que la zone de transition roche/coulis
6tait toujours pr^sente quel que soit Ie type de coulis de ciment utilise. La min^ralogie et la
microstructure de cette zone sont particuli^res ^ chaque coulis et dependent des caract^res physiques
et chimiques de tous les constituants qui forment Ie melange.
La composition chimique du ciment, la quantity d'eau de gachage et 1'ajout de
superplastifiant ^ base de sulfonate de naphtal^ne ne modifieraient pas d'une fa^on marquee
1'^paisseur de la zone de transition. Cependant, Us affecteraient grandement la min^ralogie et la
concentration de ces min6raux dans cette zone. En fait, il a ete trouv6 que les param^tres qui
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peuvent modifier l'6paisseur de la zone de transition sont la finesse du ciment, 1'ajout de fumee de
silice ^ une concentration superieure ^ 10% du poids du ciment et I'utilisation d'un agent expansif.
De plus, avec Ie temps de murissement du coulis, la zone de transition roche/coulis augmenterait en
taille et elle subirait un remplissage progressif de nouveaux mat^riaux hydrat^s du ciment.
Malheureusement, puisque les analyses portaient seulement sur des ^chantillons de coulis de ciment
ag6s de 7 et 28 jours, il est impossible, ^ 1'heure actuelle, de savoir si 1'epaisseur maximum de la
zone de transition avait 6te atteinte.
En se basant sur les r^sultats obtenus par les analyses ^ la DRX et ^ 1'ATG sur des poudres
recueillies par des abrasions successives de la zone de contact roche/coulis, la zone de transition
serait constitute de deux parties distinctes. G6n6ralement, dans les 15 ^ 20 premiers (im au contact
de la roche, on retrouverait une zone riche en CH et en Aft, puis sur une ^paisseur d'environ 130
^im, on retrouve une zone plus pauvre en CH et en Aft par rapport au reste du coulis de ciment
durci. De plus, les analyses ont montr6 que la zone de plus faible concentration en CH et en Aft
serait une zone ou Ie C-S-H se retrouverait en plus forte concentration que partout ailleurs dans Ie
reste du coulis de ciment durci.
Selon Y ensemble des r6sultats recueillis par la DRX-poudre, par 1'ATG-poudre, par MEB
(IER) et par des analyses chimiques quantitadves (absorption atomique), Ie mecanisme responsable
de la formation de la zone de transition correspondrait aux hypotheses formul^es par MASO [1980].
En d'autres mots, une plus forte porosit6 au contact de la roche par rapport au reste du coulis de
ciment durci occasionnerait un rapport E/C plus elev6 ^ cet endroit et, 6tant donn6 cette plus forte
quantity d'eau pr^sente au contact de la roche et que celle-ci poss^de moins d'ions en solution que
celle dans Ie reste du coulis au d6but de 1'hydratation du ciment, ce differentiel de concentration
produirait une diffusion ou une migradon des ions les plus mobiles vers 1'interface de la roche et
favonserait, ^ cet endroit, la croissance de la portlandite (CH) et de 1'ettnngite (Aft). De plus, selon
nos resultats, Ie mecanisme qui provoquerait cette plus forte porositd de la zone de transition, en
d6but de 1'hydratation du ciment, serait reliC ^ F arrangement lac he des grains de ciment
(microstructure en arche) qui serait caus6 par 1'effet de paroi de la roche. Cependant, etant donn^
qu'^ jeune age (» 7 jours) 1'^paisseur de la zone de transition, definie par les variations de
concentration en CH et par les variations de perte de masse (^ 1000° C) mesurees a 1'ATG, est
g^n^ralement d'environ 150 (J-m et que celle-ci augmente leg^rement en taille durant Ie murissement
du coulis, d'autres hypotheses sur Ie mecanisme de formation ont 6te formulees. Ainsi, sur la base
des r^sultats recueillis et sur les hypotheses propos^es, la zone de transition pourrait se definir
comme 6tant une zone constitute de deux parties distmctes. Prcmi^rement, il y aurait une parde tr^s
poreuse d'environ 20 ^ 40 (J-m d'^paisseur, ou les min^raux presents seraient pnncipalement
constitu^s ^ partir des 616ments chimiques les plus mobiles et disponibles dans Ie coulis de ciment
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et, deuxi^mement, 11 y aurait une partie d'environ 100 ^ 130 (im d'epaisseur dont les mineraux et
leurs quantit^s seraient affects soit par la mobilisation ionique vers la zone poreuse ou par Ie
transfert d'humidit^ provenant de la partie poreuse vers Ie coulis de ciment durci. L'epaisseur de la
zone de transition serait alors d61imit6e par la variation du contenu mineral ou par la variation de
leur concentration par rapport ^ 1'interface roche/couUs.
L 6tude des propnet^s de transfert de la zone de transition ^ 1'aide de la migration des ions,
soit par diffusion ou par champ ^lectnque, a montr6 clairement que la diffusivit6 de cette zone etait
superieure ^ celle du reste du coulis de ciment durci. Pour un couUs b base de ciment ordinaire (type
10, de rapport E/C = 0,50 et ag6 de 7 jours), en esdmant que la partie la plus poreuse de la zone de
transition 6tait de 100 \im d'^paisseur, les resultats out indiqu^ que la zone de transition aurait une
diffusivit6 d'environ 12 ^ 15 fois sup^rieure b celle du coulis de ciment durci. Cependant, etant
donn6 Fhypoth^se que la partie la plus poreuse de la zone de transition aurait une epaisseur
maximum de 40 p.m, la diffusivit^ de cette zone serait d'environ 30 a 40 fois superieure b celle du
reste du coulis de ciment durci.
Selon les r^sultats obtenus par 1'utilisadon de la migration des ions par champ electnque de
faible intensite sur des eprouvettes de roche inject^e de diff^rents m^langes de coulis de ciment, la
zone de transition poss^derait, pour tous les m^langes 6tudi6s, des propri^tes de transfert plus
elev^es que celles du coulis de ciment durci. Cependant, cette etude a montre que certains
param^tres peuvent diminuer cette h6t6rog6n6it6 microstructurale. A jeune age, 1'^cart entre la
diffusivit^ de la zone de transition par rapport au coulis de ciment durci serait pnncipalement
controle par la finesse du ciment. Cependant, ^ mesure que Ie coulis de ciment vieillit, Ie rapport
E/C du coulis de ciment jouerait un role tr6s important sur la diminudon de cet 6cart. De plus, les
r^sultats ont montr6 que la composidon chimique du cunent et 1'addidon de 10% de fum^e de silice
avaient peu d'effet sur 1'^cart entre les propn6t6s de transfert de la zone de transition par rapport a
celles du coulis de ciment durci. Dans Ie cas de I'utilisation de superplastifiant, puisqu'il a ete utilise
en combinaison avec un coulis de faible rapport E/C, on ne peut pr6sentement 6valuer ses effets
r^els sur les propn6t6s de transfert de la zone de transition. Finalement, 1'utilisation d'un agent
expansif ^ base de poudre d'aluminium dans un coulis de ciment r6duirait fortement I'^cart entre les
propn6t6s de transfert de la zone de transition par rapport ^ celles du coulis de ciment durci.
Ainsi, selon 1'ensemble des r^sultats recueillis, il y aurait une bonne corr61adon entre la
min^ralogie et la microstmcture de la zone de transition avec ses propriet^s de transfert, c'est-a-dire
que, a jeune age, les param^tres qui affecteraient I'^paisseur de la partie poreuse de la zone de
transition sont les m8mes qui affecteraient I'^cart entre les propnetes de transfert de cette zone avec
Ie reste du coulis de ciment durci. En se basant sur Ie module revise du m6canisme de formation de
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la zone de transition, les plus fortes propri^s de transfert de la zone de transition par rapport a
celles du coulis de ciment durci proviendraient de la partie poreuse de la zone de transition que 1'on
retrouverait au contact de la roche. En fait, pour un coulis de ciment ordinaire, ce serait
1' arrangement des grains de ciment au contact de la roche qui produirait, sur une 6paisseur
d'environ 20 b 40 jim, une zone plus poreuse par rapport ^ celle du coulis de ciment durci et qui
favonserait une voie pr^rentielle d'^coulement et de migration des ions. Comme d6montr6 par les
analyses de DRX-solide et d'ATG-poudre, les seules famous de r^duire I'^paisseur de la partie
poreuse de la zone de transition seraient 1'augmentation de la finesse du ciment, 1'ajout d'une
quantity sup^neure ^ 10% de fum^e de silice et 1'ajout d'un agent expansif au m^lange.
Pour expliquer 1'effet ^ long terme jou6 par Ie rapport E/C du coulis de ciment sur
1'abaissement de F^cart entre les propn6t6s de transfert de la zone de transition par rapport ^ celles
du reste du coulis de ciment durci, deux hypotheses ont et6 6mises. Premierement, les resultats des
analyses de DRX-solide et d'ATG-poudre ont montrd qu'un coulis ^ faible rapport E/C (» 0,30)
d^veloppe un peu moins de CH, pas d'aluminates hydrat^s, mais plus d'Aft qu'un coulis a fort
rapport E/C (» 0,50). II serait alors possible que, ^ faible rapport E/C, 1'augmentation des
concentrations d'Aft au contact de la roche, au detriment des cristaux de CH et d'aluminates
hydrat^s, soit la cause de cette reduction. La forme cristalline en fines aiguilles des Aft pourrait
augmenter beaucoup plus la tortuosit^ du milieu par rapport aux cristaux de CH et d'aluminates
hydrates, qui eux se d^veloppent sous forme de plaquettes et de rosaces.
Deuxi^mement, les analyses de DRX-solide et d'ATG-poudre ont montr6 que la quantite de
produits hydrat6s du ciment au contact de la roche dtait plus faible pour Ie coulis ayant un rapport
E/C faible et que cette difference 6tait toujours pr6sente avec Ie vieUlissement des coulis. II serait
done possible que la reduction de la porosit6 de la partie affect^e par la mobilisation ionique entrame
une saturation ionique 6\ev6e de 1'eau interstitieUe dans cette zone et am^ne a la parde poreuse, par
diffusion ionique, une tr^s forte quandt^ d'^ments chimiques qui favonserait une forte croissance
de mineraux hydrat6s du ciment et ralentirait Fhydratation des grains de ciment deja en place dans
cette region. Cela aurait done pour effet que la dimension des pores dans cette zone diminuerait,
mais que, volum^tnquement, la quandt6 de produits hydrat^s du ciment resterait faible. Ainsi, ^tant
donn^ que 1'on aurait une reduction importante de la taille des pores et que 1'on retrouverait une
plus grande quantity de grains anhydres et que ceux-ci peuvent etre consid^res comme
imperm^ables, I'^cart entre les propri6t6s de transfert de la zone de transition avec celles du reste du
coulis de ciment durci serait r^duit.
Finalement, la probl6matique de la zone de transition roche/coulis de ciment sur l'6tancheite
et la durability des fissures de roche mject^es est s6neuse. Les resultats recueillis des diverses
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ont montr6 que cette zone 6tait un chemin pr^f^rentiel d'^coulement et de migradon ionique et que,
6tant donn6 la min^ralogie particuli^re de cette zone, c'est-^-dire constitute pnncipalement de
min^raux produits par des processus de dissolution-germination-croissance, il pourrait y avoir ^
long terme une dissoludon de ces min^raux qui pourrait entrainer une perte importante d'etanch^ite.
Cependant, les analyses ont montr6 qu'il etait possible de reduire et peut-etre meme d'annihiler
1'^cart entre les propn^tes de transfert de la zone de transition par rapport b ceUes du reste du coulis
de ciment durci. En fait, pour 6viter d'eventuels probl^mes. Ie coulis ^ base de ciment Portland ^
etre utilise pour Ie colmatage des fissures de roche dans les cavemes de stockage des dechets
dangereux devrait avoir certaines caract^nstiques importantes. La granulom^trie du ciment et la
quantity d'eau de gachage devraient etre tr^s faibles et Ie coulis de ciment devrait contenir un agent
expansif. L'utilisation de superplastifiant ^ base de sulfonate de naphtal^ne devrait etre aussi
consid6r6 dans Ie melange, car son utilisation permet de r^duire fortement les quantit^s d'eau
utilisees dans Ie m^lange tout en gardant une bonne fluidit6 au m^lange. Dans Ie cas de 1'utilisadon
de fum^e de silice, les r^sultats ont indiqu6 que 1'utilisation de 10% de fum^e de silice ne modifiait
pas reellement l'6cart entre les propn6t6s de transfert de la zone de transidon par rapport ^ celles du
reste du coulis de ciment. Cependant, les r^sultats ont aussi indique que 1'utilisadon de 10% de
fumee de silice pouvait diminuer les propriet^s de transport du coulis de ciment. Ainsi, meme si
F^cart entre les propndt^s de transfert de la zone de transition et Ie reste du coulis de ciment n'est
pas affecte, I'utilisation de 10% de fum6e de sUice est benifique sur l'6tanch6it6 totale de la flssure
de roche inject^e et devrait alors etre consid6r6e dans Ie melange.
Les 6tudes ^ entreprendre pour approfondir ce sujet de recherche seraient de venfier les
hypotheses qui ont 6i6 6mises des divers m^canismes responsables de la formation de la zone de
transition roche/coulis de ciment. De plus, il serait int6ressant de poursuivre des 6tudes sur les
propn6t6s de transfert de la zone de transition pour des coulis de ciment ^g6s (plus de 90 jours) et
d'observer s'il existerait une relation entre les reactions alcalis-granulats dans les batons avec la
presence de cette zone. Finalement, 6tant donn6 que les 6tudes de la min^ralogie et de la
microstmcture de la zone de transition ont 6i6 r^alisees sur des echantillons fabnquds selon Ie
module simple roche/coulis, les r^sultats recueillis de ces 6tudes peuvent ne pas s'appliquer
parfaitement pour les batons. Car, la zone de transition granulats/pate de ciment dans les batons est
affect6e parfois par Ie ressuage inteme qui a pour effet de produire une accumulation d'eau au
contour des granulats. Ainsi, afm de mieux connaitre la zone de transition granulats/p^te de ciment
dans les batons d'autres travaux de recherche devraient etre entrepns pour determiner quels sont les
effets exactes du ressuage inteme sur la formation de cette zone.
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ANNEXE A
Densites mesurees et estimees des coulis seches
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Tableau A. 1 Density mesur^es et esdmdes des coulis s6ch6s
Type d'^chantillon de coulis
typel0-0,50-7j
type 50-0,50-7j
type 10-0,3-Tj
type 10-0,7-7j
type 50r-0,5-7j
BC-0,5-7j
type 10-0,25-l%SP-7j
type 10-0,25-5%SP-7j
type 10-0,5-10%FS-7j
type 10-0,5-20%FS-7j
type 10-0,5-Ex-7j
type 10-0,5-28j
Density mesuree (g/cm3)
1,76
1,84
2,07
1,32
1,80
1,84
2,13
2,15
1,68
1,49
1,76
1,84
Density estim^e (g/cm3)
1,8
1,8
2,1
1,3
1,8
1,8
2,1
2,1
.1,7
1,5
1,8
1,8
10:
0,50:
7j:
L^gende:
type de ciment
rapport eau/ciment
duree de murissement
SP:
FS:
EX:
superplastifiant
fumee de siUce
agent expansif
A-NNEXE B
Spectres de DRX-poudre
(Ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7jours)
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Figure B-l Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (0 a 9 p.m)
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Figure B-2 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (9 a 18 ^un)
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Figure B-3 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10., rapport E/C = 0,50; 7 jours) (18 a 2?nm)
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Figure B-4 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (27 a 36pjn)
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Figure B-5 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (36 a 45(im)
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Figure B-6 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (45 a 54fim)
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Figure B-7 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (54 a 63(im)
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Figure B-8 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (63 a 72^mi)
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Figure B-9 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (72 ^ Sltun)
179
0
J~
"-h-^'hd-t-i
^-^>-
-s,—-^
rv
.0
-<•—< —-
Figure B-10 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (81 ^ 90^im)
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Figure B-11 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (90 a 99[im)
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FigureB-12 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (99 a 108^im)
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FigureB-13 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (108 a 1 17(im)
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FigureB-14 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (1 17 a 126^im)
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FigureB-15 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (126 a 135nm)
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FigureB-17 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (144 a 162(im)
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FigureB-18 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C =0,50; 7 jours) (162 a 207^im)
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FigureB-19 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (207 a 252pjn)
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FigureB-20 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (252 a 297|im)
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FigureB-21 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (297 a 342}im)
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FigureB-22 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (342 a 392jj,m)
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FigureB-23 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (392 a 482nm)
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FigureB-24 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (482 k 572nm)
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FigureB-25 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (572 a 662j^m)
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FigureB-26 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (662 a 752^m)
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FigureB-27 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (752 a 842|im)
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FigureB-28 Spectre de DRX-poudre (ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours) (842 a 932jim)
ANNEXE C
Diagrammes ATG-DTG; -50 a 1150° C et 300 a 900° C
(Ciment de type 10; rapport E/C = 0,30; 7jours)
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Figure C-1 - Diagrammes ATG-DTG; -50 a 1150° C
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,30; 7 jours)
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Figure C-2 - Diagrammes ATG-DTG; -50 ^ 1150° C
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,30; 7 jours)
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Figure C-3 - Diagrammes ATG-DTG; -50^ 1150° C
'(ciment de type 10; rapport E/C = 0,30; 7 jours)
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Figure C-4 - Diagrammes ATG-DTG; -50^ 1150° C
'(ciment de type 10; rapport E/C = 0,30; 7 jours)
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Figure C-5 - Diagrammes ATG-DTG; -50^ 1150° C
"(ciment de type 10; rapport E/C = 0,30; 7 jours)
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Figure C-6 - Diagrammes ATG-DTG; 300 a 900° C
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,30; 7 jours)
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Figure C-7 - Diagrammes ATG-DTG; 300 a 900° C
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,30; 7 jours)
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Figure C-8 - Diagrammes ATG-DTG; 300 ^900° C
"(ciment de type 10; rapport E/C = 0,30; 7 jours)
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Figure C-9 - Diagrammes ATG-DTG; 300 a 900° C
"(ciment de type 10; rapport E/C = 0,30; 7 jours)
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Figure C-10 - Diagrammes ATG-DTG; 300 a 900° C
'(ciment de type 10; rapport E/C = 0,30; 7 jours)
ANNEXE D
Resultats des analyses par champ electrique de faible intensite des
divers coulis de ciment etudies
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Figure D-l- Courants 61ectriques circulant dans Ie coulis et dans les roches injectees
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours)
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Figure D-2- Density de courant par rapport ^ Ai/At
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 7 jours)
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Figure D-3- Courants 61ectriques circulant dans Ie coulis et dans les roches injectdes
(ciment de type 50; rapport E/C = 0,50; 7 jours)
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Figure D-4- Density de courant par rapport a Ai/At
(ciment de type 50; rapport E/C = 0,50; 7 jours)
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Figure D-5- Courants ^lectriques circulant dans Ie coulis et dans les roches injectees
(ciment de type 50r; rapport E/C = 0,50; 7 jours)
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Figure D-6- Density de courant par rapport a Ai/At
(ciment de type 50r; rapport E/C = 0,50; 7 jours)
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Figure D-7- Courants 61ectriques circulant dans Ie coulis et dans les roches injectees
(ciment Blue Circle; rapport E/C = 0,50; 7 jours)
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Figure D-8- Density de courant par rapport a Ai/At
(ciment Blue Circle; rapport E/C = 0,50; 7 jours)
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Figure D-9- Courants 61ectnques circulant dans Ie coulis et dans les roches inject^es
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 7 jours)
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Figure D-10- Density de courant par rapport a Ai/At
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 7 jours)
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Figure D-l 1- Courants ^lectriques circulant dans Ie coulis et dans les roches injectees
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 10% SF; 7 jours)
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Figure D-12- Density de courant par rapport a Ai/At
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 10% SF; 7 jours)
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Figure D-13- Courants 61ectnques circulant dans Ie coulis et dans les roches injectdes
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 10% SF; 7 jours)
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Figure D-14- Densite de courant par rapport a Ai/At
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 10%'SF; 7 jours)
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Figure D-15- Courants 61ectriques circulant dans Ie coulis et dans les roches injectees
(ciment de type 50r; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 10% SF; 7 jours)
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Figure D-16- Densite de courant par rapport a Ai/At
(ciment de type 50r; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 10% SF; 7 jours)
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Figure D-17- Courants ^lectnques circulant dans Ie coulis et dans les roches inject^es
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; Al; 7 jours)
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Figure D-18- Densite de courant par rapport a Ai/At
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; Al; 7 jours)
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Figure D-19- Courants electriques circulant dans Ie coulis et dans les roches injectees
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 28 jours)
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Figure D-20- Density de courant par rapport a Ai/At
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 28 jours)
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Figure D-21- Courants ^lectnques circulant dans Ie coulis et dans les roches inject^es
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 10% SF; 28 jours)
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Figure D-22- Density de courant par rapport a Ai/At
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 10% SF; 28 jours)
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Figure D-23- Courants 61ectriques circulant dans Ie coulis et dans les roches inject^es
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 10% SF; 28 jours)
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Figure D-24- Density de courant par rapport a Ai/At
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 10% SF; 28 jours)
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Figure D-25- Courants 61ectnques circulant dans Ie coulis et dans les roches inject^es
(ciment de type 50r; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 10% SF; 45 jours)
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Figure D-26- Density de courant par rapport a Ai/At
(ciment de type 50r; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 10% SF; 45 jours)
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Figure D-27- Courants ^lectriques circulant dans Ie coulis et dans les roches inject^es
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 10% SF; 56 jours)
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Figure D-28- Density de courant par rapport ^ Ai/At
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,35; 1% SP; 10% SF; 56 jours)
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Figure D-29- Courants electdques circulant dans Ie coulis et dans les roches mject6es
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 10% SF; 56 jours)
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Figure D-30- Density de courant par rapport a Ai/At
(ciment de type 10; rapport E/C = 0,50; 10% SF; 56 jours)
